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RESUME 
Le tesson de poterie est un materiel archeologique 
important car directement lie l'activite humaine et 
generalement bien conserve. Son analyse directe par une methode 
de datation absolue est parfois le seul moyen de dater un niveau 
archeologique. Mais le probleme essentiel pour 1 'emploi de la 
methode de datation par le radiocarbone reside dans la diversite 
des origines du carbone que les tessons de poteries fossiles 
contiennent. 
Nous avons etudie l'apport de carbone dans une 
ceramique, du a ses differents composants et a son mode de 
cUisson, en fabriquant, dans des foyers de type Neolithique, des 
ceramiques experimentales que 
procedes. 
l'on a analysees par divers 
De cette fa90n nous avons tente de mettre au pOint 
une methodologie particuliere qui a ete experimentee tant sur 
les vases experimentaux que sur des tessons de poteries 
archeologiques. On con state que la meilleure temperature de 
combustion au laboratoire serait de 350-400°C. 
I 1 se pourrait qu'il persiste malgre tout 
certaine contamination du tesson par un carbone ancien, 
une 
dont 
l'origine n'a pu @tre que partiel1ement elucidee. Cependant~ son 
influence pourrait atre reduite, 
temperature de brulage de 150-200°C, 
si, en utilisant une 
on compensait le faible 
rendement de carbone extrait, pour la datation, en utilisant la 
nouvelle methode de datation 
particules A. M.S. 
les accelerateurs de 
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Introduction_ 
L'etude des ceramiques par des methodes physiques ou 
chimiques d'analyses a permis d'approcher une certaine 
connaissance de leur fabrication, tant au niveau des elements 
utilises et chOisis par le potier prehistorique, que sur les 
techniques de modelage et les temperatures et atmospheres de 
cuisson. 
L'etude morphologique des tessons ou des vases permet 
pour des epoques relativement recentes (Gallo-Romain; Moyen-Age ) 
de situer la poterie dans les temps archeologiques et d'avoir 
une idee, parfois tres precise, de son age III s'agit d'uns 
datation basee sur un classement typologique, forme a forme, 
c'est a dire une methode d'analyse exterieure donc limitee pour 
la connaissance des materiaux). Mais cette etude n'est 
malheureusement pas toujours suffisante ou meme possible, par 
man que d'elements caracteristiques dans la forme ou la 
decoration du vase, pour donner un aux potaries. 
Les tessons sont presents dans de nombreux sites 
archeologiques, souvent associes a des ossements ou des charbons 
de boiS qUi sont de bons elements pour une datation par le 14C. 
Mais il arrive que le tesson sOit le seul materiel carbone, ou 
meme qU'il represents mieux l'activit~ humaine que d'autres 
materiaux tels que des petits charbons de bOis trouves 
eparpilles, independamment des zones de combustion. 
11 existe pour les tessons une autre methode de 
datation, la thermoluminescence. Dans le cas de poteries la 
mesure de la dose annuelle de radioactivite pose souvent de gros 
problemes et finalement cette methode, qui peut ~trs pr~cise 
pour certains types d'echantillons, reste souvent insuffisante 
pour les tessons de poterie (Giot et Langouet, 1984). 
11 -
Pour ces diverses raison:::: nous avons entrepris une 
~tude compl~te des possibilit~s d'application de la m~thode de 
datation par le 14C aux tessons da poteriB3 OU, 
aux c~ramiques carbon~es. 
Bn 
La lere 
L'~tude a ~t~ men~e en trois parties 
partie, ou chapitre I, traite des conditions 
d'application de la methode de datation par 
le l~C aux poteries. 
La 2eme partie, ou c:--tapitre 11, d~crit les exp~rimentations de 
cuissons de poter i8 .3 effectuees 
1 'Arch~odrome. 
La 302me partie, ou chapitre Ill, traite de toutes les analyses 
pOints 
effectu~es sur le materiel experimen~al PUiS 
sur ,ies ~chantillons arch~ologiques. C'est 
dans cette 
conclUSions 
1 'application 
partie que 
pratiques, 
effective 
sont tirees les 
propos~es pour 
de la methode de 
datation aux tessons de poteries 
archeologiques. 
Mais cette ~tude reste incompl ete sur diff~rents 
du point de vue theorique certaines experiences n'ont pu 
etrs faitss (c&ramiqus3 confBctionn~ss avec un d~gr~i33ant 
organique ancien). 
du point de vue exp~ rimental il n'a pas ~t~ possible 
d'effectuer un grand nombre d'analyses sur les tessons 
archeologiques provenant de tous les types de gisements. 
- 12 -
Chapitre I : 
APPLICATION DE LA METHODE DE DATATION PAR LE 
CARBONE 14 AUX TESSONS DE POTERIES. 
lere partie Le principe de la datation par le carbone 14 . 
( L I BB Y W. F., 1955 ) 
1.11 Le ~ .. c dans la nature 
Le carbone 14, qui est un des trois isotopes du 
carbone (l2C, l~C, l"Cl, est produit. continuellement dans la 
haute atmosphere par reaction de neutrons dus aux rayons 
cosmiques sur les noyaux d'azote 14 selon la reaction 
14 1 14 1 
N + n ----------- ) C + P 
7 0 6 1 
(Un neutron percute un atome d'azote 14 qui se transforme en un 
atome de carbone 14 avec emission d'un proton). 
C'est ce qu'on appelle un isotope cosmogenique. 
L'isotope ainsi forme est radioactif et se desintegre 
en emettant un rayonnement p-Celectronl avec une periode de 
5730 ans environ (periode reelle). Comme la periode est 
suffisamment longue, elle permet au ~ .. c, ~n se melangeant aux 
deux autres isotopes du carbone, apres s'etre rapidement oxyde 
en ~4C02' de descendre dans les couches les plus basses de 
l'atmosphere . 11 peut alors s'incorporer aux etres vivants par 
photosynthese, respiration et nutrition, et dans les oceans sous 
forme de bicarbonates de calcium, dissous dans 1 'eau. 
11 se produit un equilibre entre la production et la 
desintegration qUi se traduit par un rapport 
constant, de l'ordre de 10- 12 . La matiere carbonee qUi subit 
des echanges permanents avec le CO2 de l'atmosphere presente 
un taux de radioactivite constant de 13,6 desintegrations par 
- 13 -
minute et par gramme de carbone (exprime en dpmg). 
En fait le rapport 14C/l~C a l'g~rement varie 
dans le temps, a cause des variations de flux des rayons 
cosmiques, liees a l'activite solaire et aux valeurs du champ 
magnetique terrestre, qUi influencent la formation des neutrons 
generateurs de 14C. En pratique, en premiere approximation on 
ne tient pas compte de ces variations que de toutes manieres on 
sait etre faibles. On suppose ainsi que l'atmosphere du temps 
passe a toujours eu, ou du moins pendant les 50 derniers 
millenaires, une teneur constante en radiocarbone. 
Lorsqu'il y a "mort" de l'echantillon, l'echange 
moleculaire n'existe plus et la quantite de 14C decroit 
suivant la 10i de desintegration 
A = A e 
t 0 
A~= actiVite de la mati~re a l'instant t (moment de 
l'analyse) 
Ao = activite de la matiere a l'origine (13,6 dpmg)- t=O -
~ = constante de desintegration liee a la periode du carbone 14 
Environ 50000 ans apres la fin des echanges entre 
1 'echantillon et 1 'atmosphere ou le bicarbonate de l'eau de mer, 
le taux residuel de 14C n'est plus detectable. 
On con90it donc que la methode de datation par le 
14C consiste, dans son principe, a mesurer la teneur 
residuelle en 14C d'un echantillon a dater et i la comparer i 
celle qu'il avait lorsqu'il etait en formation. On dOit donc, 
avant toute analyse, isoler le carbone present originellement 
dans 1 'echantillon, en le separant de tous les autres carbones, 
qUi ont pu s'integrer a l'echantillon sous des formes chimiques 
variees, apres sa formation . . 
- 14 -
C,mq 
:r~.(Jn:.~. !: .. ~ ....... '.l... : d I? t: r 0 .i ;:; ;';' ill 1'1 t.:: e 
de la radioa c tivit' 
14 C d' u n gramm e de ca rbone 
3 ... 4-to 
1 ... 7-+ 
8 ... 65 -+ annees ... 4~ BP 
0 ... 2 0 
0 0 0 0 0 0 8 "- 0 0 0 0 0 
V'I ~ "- .,... cS) ~ III 
\1'1 ~ \() N "- W"I ~ 
T" T" N 'N >Il ~ 
1.21 Mesure de la teneur residuelle en radiocarbone . 
1) les compteurs proportionnels 
11 s'agit de compteurs de type Geiger-Muller. Les 
detecteurs sont remplis de gaz dont les ions sont soumis a un 
champ electrique. Le transport des charges electroniques 
(electrons emis par les desintegrations des atomes de carbone 
14), PUiS leur ampl ification donne naissance a des impulsions de 
tension enregistrees par un compteur. 
En general avec ce type de compteur, les comptages 
sont relativement precis. Mais dans la plage de temps concernant 
cette etude, le comptage par SCintillation liquide est tout a 
fait competitif. 
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2) Les compteurs a SCintillation liquide 
Ce type de compteur est utilise au laboratoire de 
radiocarbone de Lyon. 
Le CO~ obtenu lors du brtl age de l'~chantillon est 
transforme en benzene. Pour cela il passe d'abord sur du lithium 
chauffe a 600°C et forme du carbure de lithium (L i 2C ~) . 
Celui-ci est attaque par l'eau et se transforme en acethylene 
(union de trois 
molecules pour en former une seule, plus grosse) sur un 
catalyseur (vanadium- chrome sur support d'alumine-silice). En 
chauffant celui-c i on recupere le benzene (forme a la surface du 
c a talyseur) sous forme liquide. 
3 ml de benzene (correspondant a environ 2,5g de 
carbone pur) sont places dans des bouteilles en verre dont la 
radioactivite est faible et parfaitement connue. 1 ml de melange 
sCintil l ant dilue dans du toluene est ajoute dans l a bouteille. 
Les molecules scintillantes ont la propriete d'emettre des 
photons lorsqu'elles sont frappees par les radiations 
ionisantes. L'intensite de la scintillation est proportionnelle 
a l'energie de l a pa rticule incidente. Les photons so nt detectes 
dans un tube photomultiplicateur et transformes en signaux 
electriques amplifieS par des dynodes (electrodes o~ se produit 
un doublement du nombre d'electrons,diriges a leur tour vers 
une seconde dynode, etc ... , ce qUi produit une avalanche 
cl'electrons). Les rayonnements parasites sont e limin es au 
maximum par des blindages et procedes electroniques (figure 2). 
Le temps de comptage est en moyenne de 48 heures et 
donne l'activite A~ de l'fchantillon. La fissure 38 8n 
comparant l'actiVite de l'echantillon a celle de l'etalon 
representant la teneur actuel l e de carbone 14 (~gs 0 BPl, 
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scintillation llqulcle. 
3) Les compteurs par acc~l~ration , ou acc~l~rateurs. 
Ces types de compteurs sont tres r~cents Le 
principe consists a co mpt er les ions de carbone un par un, dans 
un spectrom~tre de masse, et non de mesurer les radiations 
elnises. Les ions sont acceleres (enViron U1ev/nucleon Mev 
(&nergie) = loe ~lectron-volt ; Nucl~on = proton ou neutron), 
et peuvent @tre identifi~s de fa~on unique, d~tect~3 et 
par la mesure de leur perte d'energie (6E ) et de leur 
tot.?tle (E). En ce qUi concerne le carbone 14, cette 
~nergie 
method e 
permet de faire la s~paratio n de 14N et 14C ionisation 
du carbon l'&tat C- (N- n'existe pas), Cette s~paration rest~ 
impOSSible spectro metrie de masse classique. La mesure se fait 
donc apres acc~ l~ration, en ~eterminant les rapports 14C / 1ZC 
et 14C/13C des ~chantillons et de l'~talon. 
Par rapport aux compteurs classiques, un facteur d'au 
moins mille est obtenu sur la quantite de carbone utilise 
pUisqu'il suffit de 1 a 2 mg de carbone, et le temps 
d'un echantillon est reduit a quelques heures. 
de mesure 
- 17 -
La precision des mesures est en 
amelioration et souvent similaire aux 
ac t ue 1 le me n t 
performances des 
techniques de comptage classiques (environ 1%). Mais une 
precision de l'ordre de 0,5% devrait etre obtenue dans un prache 
avenir (Yiou F., 1985). 
1. 3/ Calcul de 1 'age. 
Tous les laboratoires de l"-C ant adaptl!§: les melmes 
conventions : 
5500 
- periode = 5570 ans 
Ao = activitl!§: de rl!§:ference mesuree i l'aide de 
l'acide oxalique NBS (National Bureau of 
Standard) dont 95% de I'activite represente 
celle de l'atmosphere en 1850 apres J.C., 
c'est a dire avant l'ere industrielle pendant 
laquelle I'atmosphere est enrichie en CO~ 
"mort" (charbon et petrole). 
- toutes les dates sont donnees a partir de I 'annee 
de reference (1950 apres J.C.) et notees BP 
(before present). 
- 1 'erreur donnee sur chaque datation represente une 
deviation standard (~ - (figure 3) -
5600 5700 
68% 
o<Je ., 
mesure 
5800 
1 q- : ------, ---"2-.........!~--oo!.: - ____ -!...._ ... -:I I 
~ . 
5900 6000 6100 
Intervalles probables de s ituation de l'~ge r~el ~ 
partir de I'age m es ur~. 
Exemple pour un age mesure de 5800 ± 100 BP, on a 687. de prcbabilife d'avoir un age reel compris entre 5700 
et 5800BP, 95% entre 5600 et 6000BP, 99,87. entre 5500 et 6100SP. 
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I.4 / Calibration dendrochronologique 
Pour le bOiS i1 existe une autre m~thode de datation 
que 1 'on appelle "dendrochronologie". Ell e consiste en 
l'~ t ablissement de s~quences chronolo gi ques a partir de l a 
mesur e et du compta E8 des cernes d'un bOiS. En effet, les 
conditions climatiques sont largement responsable s des 
varia t ions a nnuelles d e la " croissanre du bOiS d'un arbre. On 
peut d~ t crminer celles-Ci i partir des differ e ntes ~paisseurs 
des carnes. Les val e urs c orrespondant a un arbre forment une 
courbe qUi donne un e image des variations des prinCipaux 
fact e ur s c li ma t i q ue s au caurs d e sa pe ri ods de Vi e . Une serie de 
me s ure s su r l e s a rbre s d'une meme r~gion permet G.B constituer 
une s~quenc e d e ndrochr n no logique. Les sequences r~sultant de 
mesures sa n t c a lees sur l'ec he lle du temps a bsolu, sait de 
proche en procne en partant de vieu~{ arbres viv a. nts PUi S 
d'arbres marts, sait pa r des rec Qupements avec d' a utres 
chronologiquas ~ventue llement historiques (Ruoff, 1985 
1984) . 
Lorsque l'on a dat~ les cernes de bOiS tres 
on a const a te un ecart croissant a partir de l'annee 
donn~ !Js 
Giot, 
anCiens, 
2000 BP 
en t re 10'7' 1. ' ..... , .,J dates e t. le ;:; date3 en reSl18S eu 
"solaires". Ces dernieres se sont trouvees de plus en plus 
anciennes par rapport aux dat es mesur~es par le 14 C. Cet ecart. 
e st variable suivant les diverses ~poques et il semble atteindre 
un maximum corresponda nt au d e but du neolithique en Europe (7400 
BP). 11 es t maintenant assez bien connu pour qu'une t a bl e de 
corr e ction ait pu @tra r~eemment publi~a. Las da t es .30nt done 
exprime es en annees BP (calendrier l~C) si a11es ne sont ~paE 
corrigees, en annees "cal BP" (calendar ou calibrated) -anglais-
ou en annees "avantJ.C." ou . "apres J.C. ", "avant notre ere" ou 
"de notre ere" (calendrier normal) -fran<;:ais-, 
corrigees. Le passage de 1 'une a 1 'autre par 
dendrochronologiquc se fait avec augmentation de 
inherente a chaque date (figure 4). 
Si ell es sont 
la correction 
1 'incertitude 
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ages re~:l5 
B.P. 
~carts entre 1es ages r&els et les dges obtenus 
par le 14C pour les huit derniers milJ6naires. 
Limites de la m&thode . 
On peut theoriquement mesurer les activites 
d'echantillons datant des 50 ou 60 derniers millenaires. En 
pratique les erreurs dues ~ de tr~s petites instabilites des 
appareils et ~ l'imperfection des preparations chimiques 
limit ent la methode i l'estimation d'ages j 81J..nes (lue 
ans (figure 5). 
1. 6/ Conditions pour qu'une datation soit realisable. 
- Nature du carbone : 
La premi~re condition pour la datation d 'un 
echantillon est que ce lui-ci contienne une quanti te suffisante 
de carbone. Mais il faut surtout que ce carbo ne corresponde bien 
i l'ev eneme nt que l'on veut dater, c'est ~ dire que I 'on ait 
erreur 
absolue 
1800 
1500 
1200 
900 
~ 
\: 
" .... ,::---------
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100% de carbone originel. 11 faut pour cela ~liminer a<.rant la 
rnesure de la radioactivit~ taus les carbones d'origine 
secondaire plus anciens ou plus r~cents que le carbone originel. 
Done qu.elque soit 1 'echantillon, i I SUbit un 
pr~traitement chimique destine a eliminer les impuretes 
carbonees etrang~res qui auraient pu se fixer au carbone initial 
depuis I 'enfouissement de l'echantillon. 
Plus 1 ' cichantillon est llieUX, pIu::; i1 est sensible a 
une contamination par du carbone recent (figure 6 ) 
erreur 
(annees) 
1500 
100 
8 o 
o 
~ 
1 'to 
8annCC5 
o 
Ul 
N 
Erreur obtenue sur une datation 14C si une 
certaine fraction d'un 6chantillon, indiqu6e sur 
Chi:,~qU/.? r.:OUl"b~.'! .• -/'>;.'.,t contami n~.:i~? pi:~r du mi:~t/!}ri/:7.l 
ayant une activit6 plus forte, exprim6e en 
diff6rence d'~ge entre l'~chanti11on et le conta-
minant. (d'aprbs Olsson, 1974). 
11 a rriv e que le contaminant soit plus an c:ien que 
1 ' e c h ant ill 0 n, m a i s l' err e 11 r J. ins i i n dUi tee s t m 0 ins importante 
que dans l e cas d 'un contaminant plus r~cent (figure ' 7). 
err cur 
(an nces) to ./. 
1500 
IS .,. 
1000 
------- 10 ·f. 
soo 
5 .,. 
8 
U"\ 
E..:L9J:LI: .. I!.. ..... ?~. {:."rr~:,>ur O/:l·tl'>flUI.'> i,'ur un I.:'> .... "/ati:~'t· .r.o n .twt-C si une 
certaine fraction d'un ~chantillon est contamin~e 
par du mat~riel ayant une activit~ plus faible, 
exprim~e en diff'rence d'dge entre l'~chantjl1on et 
le contaminant. (D'apr~s Olsson, 1974). 
De ca fait tous les mat~riaux carbo n~s ne sont pas de 
bons ~l~ments de datation. 
- Ouels sont les bans el~ments pour une datation 14C ? 
Les materiaux d'origine biologique, vegetale ou 
animale tels que les bOiS, os ou charbons de bOiS ne posent 
pas de problemes quand i leur teneur originelle en carbon e . 
Les sediments carbonates sont beaucoup moins fiables 
car leurs compositions isotopiques sont tres variables du fait 
de leur formation (reactions chimiques et 
geochimiques influences par 
faite des tufs calcaires. 
de nombreux facteurs) , 
equilibres 
e;-:cept ion 
Pour certains materiaux la teneur originelle en 
carbone est mal determinee (tessons de poteries, mortiers) et 
leur datation semble difficile. 
- Traitement des echantillons . 
Durant son enfouissement I ' e C :1 Cl. n t i I Ion a. pu 8tre 
"enr ichi" en carbone d'origine secondaire , soit par d e s ma.tieres 
humiques, sait par des cctrbonates, suivant 1 '.lc; ti~lite 
biochimiqu8 du milieu. 
Les carbonates sont elimines par une attaque complete 
i l'aCids chlorhydrique Hel 8% (8% en pOids d'Hel par litre de 
3ol!.ttion aqueuse ) . L'elimination des matieres h u .. m i que.s 
secondaires pose pIns (le problemes car leur const. itu-ti,)!1 
chirnique est variee et donc le ur res ist ance aux solvants 
egalement. Elles sont en pa.rtie elilllinees par une extract io n 
basique i pHII (pyrophosphate de sodium par exemple). 
- ConclUSion 
Le s ossements et les charbon .s de bots de gra nde 
taille seront preferes pour une datation . Les bois et les 
coquilles sont des elements dont la datation 
maiS avec certalnes reserves. 
peut 
Les tessons font partie des elements dont 
du carbone est mal comprise. C'est ce pOint que 
fiable 
l'origine 
nous no us 
efforcerons d'elucider au cours de ce travail, afin de savoir si 
l'on peut classer les tessons de poteries parmi les ~chantillons 
fiables. 
2eme partie 
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l'origine du carbone dans les poteries et le 
probleme de l~ur datation par le carbone 14 
Le carbone que 1 'on retrouve dans un tesson de 
poterie archeologique peut avoir plusieurs origines. I 1 peut 
provenir des elements composant la pate c~ramique, c'est A dire 
l'argile ou le degraissant. 
11 peut egalement lUi etre incorpor~ lors de la cuisson, par 
enfumage, et proviendrait alors du combustible. 
11 peut encore etre int~gre a la poterie apres sa fabrication, 
au cours de son utilisation, sOit par les aliments qu'elle a pu 
contenir, soit par le feu qUi a pu servir a cuire ces aliments. 
Le carbone proviendrait alors de l'utilisation de la poterie. 
Enfin, le carbone peut etre apport(~ i la ceramique lors de son 
sejour dans le niveau archeologique. Ce carbone serait alors du 
a une contamination par le sol. 
II.1/ Definition d'une pate ceramigue (Dufourn ier, 1976) 
Une pate ceramique est essentiellement constitu~e 
d'un melange de : 
- mineraux argileux (silicates hydrates, le plus 
souvent silicates d'aluminel dont 1 'une des proprietes physiques 
essentielles est d'acquerir une grande plasticite en presence 
d'eau. 
mineraux non argileux (sable siliceux parfois 
calcaire et metaux lourds ou mineraux non metalliques). Tres 
souvent la matrice argileuse contient une certaine proportion de 
matiere organique. Les proprietes degraissantes de ces mineraux 
non argileux et/ou de la matiere organique en font des elements 
indispensables a la confection des poteries (voir 11.2.2.p.2T). 
Les eXigences du potier (esthetique,qualites fonction-
nelles du vase) 1 'ont parfois amene a modifier le facies d'une 
- 25 -
argile brute sOit en ajoutant un degraissant sOit en la 
tamisant, sOit en la lavant, sOit en la decantant, sait en 
melangeant des argiles de natures differentes ... 
L'observation des deux types de materiaux de base 
(argile et degraissant) offre des donnees d'un grand 
archeologique (Arnal, 1987). 
interet 
Une pate ceramique 
caracteristiques d'un melange et 
presente done toute:=: les 
le carbone present dans le 
tesson sera lUi aussi un melange de diverses origines. 
11.2/ Les differentes sources de carbone . 
I I . 2. 1 ) L ' ar g i 1 e 
Les argiles 
sOigneusement choisies 
utilisees par 
en fonction 
le 
de 
potier 
leurs 
ont ete 
praprietes 
physiques. Ces argiles peuvent etre soit des argiles ou des 
limons argileux recents, de surface, affleurant a proximite du 
lieu de fabrication des poteries, sOit des argiles anciennes qui 
sont des couches geologiques mises a l'affleurement par des 
carrieres ou encore des argiles de decalcification deposees en 
grottes. 
Toutes les argiles contiennent de la matiEHe 
organique finement dispersee qui intervient sur les proprietes 
physiques telles que la couleur mais egalement la plasticite et 
la cohesion. 
1a/ les argiles de surface (assimilees a des sols). 
Dans les argiles de surface, d'origine recente, les 
elements organiques provien~ent de la decompoSition des matieres 
vegetales , les tissus ligneux principalement, qUi se trans-
forment au cours du temps. 11 s'agit d'un processus de 
carbonisation et mineralisation. 
Les molecules complexes de la matiere organique 
subissent une decomposition microbienne PUiS une partie subit le 
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processus de mineralisation primaire . Une autre partie sert de 
materiau a l'edification de molecules nouvelles de plus en plus 
complexes, de nature colloidale et de cauleur fancee ( humus J . 
Des liens plus ou mains etroits se creeent ent~e les composes 
humiques et les composes mineraux (argiles et oxydesJ pUis i1s 
se mineralisent a leur tour mais plus lentement que la matiere 
organique fraTche (mineralisation secandaireJ - figure 8 
M.O. fraiche 
(l i tiere) 
\ 
humi fi cati on 
\ 
HUMUS 
mineralisation 
primaire • CO2 , 504--, P04---, 
NH4+, NO~-, etc ... 
/ 
reorgan i sati on 
mineralisation 
• secondaire 
f.J:.J~'3 13. DI?c:ompo ::';' i't.'ion 1,"1I'J lii~ mat.iere Ot9iiln.iquc:~ (m.o.) fra:t..::h ,,,:'. 
(D ' apr.s Duchaufour, 1984). 
Donc l'utilisation de l'argile de surface par le 
potier prehistorique apportera diverses matieres carbonees 
d'ages differents. Celles peu evaluees prDvenant de la 
decomposition de la 1itiere recente n'auront pas d'influence sur 
la teneur en radiocarbone, par contre celles correspondant au 
residu de l'evolution prolongee, dans le sol, de matieres 
organiques anciennes, pourron t vieillir considerab1ement 
l'activite en diminuant la teneur originelle en radiocarbone. La 
part de l'une et de l'iutre de ces origines de carbone est 
eVidemment indeterminable, et depend des conditions loca,les du 
lieu d'extraction, a l'epoque du prelevement, de sa profondeur 
dans le sol, ainsi que de l'activite passee de celui-ci. 
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Ib / 193 argiles sedimentaires . 
Ces argiles peuvent etre tr~3 riches en 
1% pour des argiles glac iaires ou alluviales 
carbc)ne, 
10% pour 
d;~ 
des 
argiles d'origine marine. Si ces argiles ont ete transportees et 
redepos e es, la source l'age des constituants organiques 
deviennent tr&s complexes . 11 faudrait connaitre exactement le 
lieu d e pr~l~vement pouvoir echantillonner l'argile utilisee 
pour la fabrication des ceramiques et tenter de faire int e rvenir 
un facteur d e correCtion. MaiS ceci n'est pas souvent POSSible. 
1I . :2.2) Le d.egra. i ZS.=l.n t 
Les argiles utili3ee3 par 18~ potiers sont dites plus 
ou ma in s grasses. En fai t cela caracterise leur plaSticite. 
Celle-Ci peut atrs r~duits par d.f~g:ra.i.3Sant. p2 11 t · 
n at u reI, c' est i cl ire cl e j i pr e Se;, .~. '.le':. n sI' a r g il e (miner a.u x non 
argileuz pa.r e;~emplc), ou ajoute par le potier. 
La reconnaissance de l'une ou de l'autre de ces deux 
origines est parfoiS POSSible, en tenant compte de deux 
observations (Picon, 1973) 
- en general la proportion de degraiS3ant d'origine naturelle 
est relativement faible (quelques pourcents). Elle 
souvent beaucoup pIu;:; importante lorsqu'il s'agit 
d~graissant ajout~ artificiellement (20%, parfois 40%). 
- La taille des grains d'un d~graissant naturel ne 
quelques millim~tres et est assez homog~ne, tandis 
d'un degraissant ajoute est tres heterog~ne. 
2a/ les degraissants organiques 
clepaSS8 
qu.e 
est 
d'un 
pas 
ce lie 
Les elements organiques, qui peuvent etre presents 
naturellement dans 1 ' ar g i 1 e , augmentent sa plastieite. lis 
representent differents stades de decomposition de la matiere 
organique et leur influence sur la teneur 
variable. Hais bien souvont il s'agit de 
en radioearbone 
composes anciens 
est 
qui 
sont done de mauvais ~lements pour la datation. lIs devront etre 
~limin~s avant la da t ation d e l' ~ chantillon (annexe cl. 
Les d~Graissants orga niques ajout~s pa.r l e potiel' 
peuvent atre de diff~rentes natures excr2ments, herb(3, :paille" 
c e a cl r e .3.. C ~:: 11 :( - C i .s o n t g ~n ~ ra le ment d ' a. ge contemporain la 
fabri c ation de la c ~ r a m i que, et sontdo nc de bans ~ l~ments pour 
la datation. 
2b / le s d ~gr ai3sants min~raux 
qU3.rtz (3i02 ) . I 1 pr ~ sent e deu~ types de 
r~acti o ns lars de l a c Ui ss o n, il pe ut e n se c o mbi na nt i la pa t E:' 
argileuse for me r d es s ili c ates, ou simp l e ment se transform e r en 
si l ice l iore~ 
- La calCite (CaC03l. On la trouve ge n~ra ~ e m en t en 
pro po rtion de 20%. Lors de la caisson elle 
chaux ( CaOl. Dans les c~ramiques la dislocati o n 
compl~te car dans le four de poti e r le s temp~ratures 
basses ou maintenues elevees trop peu de temps. En 
en 
rarement 
sont 
fait 
trap 
on 
retrouvera le carbonate dans les tess o ns car la chaux 'live 
form~e pendant la cuisson ~e rehydratera et se r ec arbonatera par 
fixation du CO~ de 1'ai1' si el l e n'a pu se combineI' d 'le c lE'S 
autres constituants de la pate, OU si le calCium ne s'est pas 
combin~ uux Silicates. 
Les coquilles pilees sont un autre type de 
degraissant carbonat~ que l'on peut retrouver dans 
archeologiques. 
les tessons 
Taus le3 degraissants ca rbonates ne se pr~sentent pas 
actuellement dans le meme ~tat que lors de la fabrication da la 
poterie, car comme nous l'avpns vu precedemment il peut y avoir 
fixation du CO 2 atmosph~riquB. En effet, brGles d.BB 
temperatures de (De Atley, 1980) ils se 
d~composent et forment de la chaux. A travers le temps les tres 
fines particules de chaux se recomposent avec le CO~ de 
l' enVironnement. 11 y a donc introduction de carbone d'origines 
variees, atmospherique ou geologique, et le materiel contient 
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alors, dans des proportions inconnue s 
- du carbone origi nel du coquillage ou de l a calcite, 
- du carbone de l ' atmosph~re pr&historique, 
- du carbone de l'environnement de depot. 
Les carbonates dOivent donc t o us @tre ~limin~3 101's 
de la pr~paration chimique de l'echantillon pour 
par une attaque acids prolong~e (voir annexe c). 
sa datation, 
- Les oxydes de fer. lIs sont a ssoci ~S 
argileux sous f o rme d'impuret~s. 
aux mineraux 
I I . 2.3) La cuisson primaire 
neoli"th ique cn observe des variations d e 
coloration des ceramiques, allant du rouge brique au noir 
intens e , et qUI peuvent et re att ri bu~e3 i diff~rBnt3 mor.:ies de 
cuisson primaire. Le mode de cuisson d 'un e ceramique 
def ini en quatr e points (Alcamo, 1983 ; Arnal , 1987). 
peUt8 tre 
La structure de cuisson, qUi peut ~tr8 un 
s implement une aire de cuisson. 
- Le combust ible utilise. 
La temperature de CUisson . 
- L'atmosph ~re de cuisson. 
four 01.1 
Le resultat de la CUisson ne depend pas uniquement de 
l a temperature maximale atteint e ma iS ega lement de la vitesse de 
montee en temperature et du temps pendant lequel l a temperature 
maximale est maintenue, juste avant le refroidissement. Des 
temperatures de cuisson dependent l'homogeneite et la durete des 
ceramiques (Andrieux, 1987). 
On peut distinguer 2 periodes dans une cuisson 
- la cuisson au sens strict (s.s.) qUi est la periode pendant 
laquelle il y a elevation et maintient de la tem pe rature, 
- l a post-cuisson qUi est la periode de refroidissement du 
foyer. 
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3a/ CUisson en atmosph~re ~touff~e . 
la cuisson s.s. Le combustible port6 i haute temperature 
subit une carbonisation tres rapide du bOiS 
et d~gage dans 1'atmosph~re du four une mas:se importante de 
produits gaze ux combustible:::. S'i1 n' y a pas suffisamment d'air 
pou r les bruler, ils se decomposent en produ i. sant des fumees 
brunes et blanches, denses et suffocantes, tres chargees en eau. 
L'atmosph~re contient alors du carbone en suspension. Cette 
atmosphere peutetre entret.enue artifiCisllsm sn t. p!?1.lt. 
l'obtenir dans des fours du type ~e ceu~ de l'antiquite mais 
egalement sur une ai~e de cuisson amenagee en consequence. I 1 
suffit d'un simple trou dans le sol, rempli de bOiS et d e vases, 
suffisamment charge en combustible pour entretenir une fumee 
tres chargee en produits pyrolytiques. Ta.ut que le four o u. le 
f oyer renferme du materiel non carbon Lse qui est toujours 
capable d'emettre des composants volatiles (Mo nta gu , 197 51 
Letsch et NolI, 1983) l'atmosphere confines se maintient. 
la post-cuisson Dans un four 11 suffit de boucher toutes 
le s ouvertures juste apres la derniere 
charge. Sur une aire il faut recouvrir entierement de terre au 
mams moment st lai33sr rsfroidir, cs qUi intsrdit touts decarbu-
ration par oxydation lors du refroidissement. 
Les c~ramiques obtsnues sont alors tota1ement nOires 
et le carbone fix~ dans le corps de la poterie lUi confere une 
excellente ~tancheit~. 
3b/ Cuisson oxydante 
la cuisson s.s. dans un four i1 suffit que l'atmosphere de 
la chambre soit proche de 1~atmosphere ext~rieure. Sur une aire 
il suffit de laisser bruler le combustible sans recharger de 
telle sorte qu'il se produit une a~ration. La charge brule, 
degagement de produits gazeux est progressivement ralenti, 
le 
la 
fum~e pyrolytique fait place i une fumee blanche essentie11ement 
et l'atmosphere devient progressivement oxydante. Le carbone se 
d~gage sous forme de CO 2 , 
- 31 -
la Post-cuisson Elle se produit spon tan eme nt lors du 
refroidissement . 
Les c~ramiques sont de couleur roug e ou jaune sUivant 
la nature de 1 'ar g ile utilisee. 
Remarq ue 
Le carbone provenant des produits gazeux combustibles 
est quas i-c ontempora in de la fabrication de l a c eramique. On le 
r etrouve principa lement dans les c~ramiques cuite s en atmosph~re 
plus o u mains "etouffee" , ql.li en sent impregne es . 
C 'es t i cas ceramiques riches en carbon.e , que 
nous n o us sommes particuli~rement interesses . (1 1 faut noter que 
le carbone n' e~t pas le seul Edement de coloration d' un e 
ceramique cUite e n atmos p here rectuctri ce . Inter vie nnent 
notammen t le fer ( Fe3+) et le titane 
Courto is, 1876 (4). 
( Ti 4+) (Hanning, 1975 
11. 2 .4 ) Utili sati on de la pot eriC 
La ceramique a pu contenir des el eme nts varies 
notamment de l a nourritur e, ou serv ir i les c uire. On peut 
observer par cette utilisation un e contamination par le carbone 
des matieres contenues, ou par l a suie du feu. I 1 s'agit de 
faibles quantites d'un carbone contemporain de la fabrication et 
qui constitue don e une bonne base pour la datati o n. 
On peut se trouver parfois devant des conditions tres 
exceptionnelles (De Atley, 1880) 
- Si le vase a subi un traitement apres cuisson pour 
le rendre plus impermeable, il faut se mefier car il peut s'agir 
pour certaines regions de rsvetements d'asphalts . 11 faut 
exclure ces echantillons. 
alars 
- Si l e combustible servant i cuire les mat~riaux 
dans la ceramique est de la houille, ce qUi peut arriver dans 
certaines regions, la suie n'est plus un bon element pour la 
datation (materiel carbone tres ancien), 
Le.:: ceramiCJ..u8s enfoUies dans le::; couches archeo-
lugiquos subissent l'histoire geochimique du milieu. Elles sont 
exposees a la contamination par les produits carbones iSSUS du 
sol susjacent, notamment les rarlice ::es e t lo~ hum us . 
Les c~ramiq\leS cuite s a faibles temperatures sont 
sensibles I 'alteration mecanique, atmospherique, ou 
pedologique, mais on peut supposer que les ceramiques les plus 
etanches seront les moins alt c r6es p:=tr 1 e s proceSSll;-; 
Ce~~e so urce de ca ntamin ~t i a n o~ t variable selon le3 
environnements (c limat, profondeur d'enfouissement I. 
Certaines dates ne sont pas tres affectees (Ralph, 1959 
Stuckenrath, 19631, d'autres, obtenues sur des tessons soumis a 
un climat tropical, sont contaminees par des ma ti~ res organiques 
recentes. Dans les zer.es vo 1 c 2.n i Cl u.e s ') ~. e:::: ~e~sons se r. '~:. 
exceptionnellement s Ujets a une con t a:n. :. 113. t i c n p3.r Chi c ar bon e 
mo:'~ (De A~: c';j', :980 ; D~~fc!.;. :~ nier, 19761. 
Dans l es ~ols od s'exerce une activite biologique, il 
n'y a pas accumulation des matieres organiques, mais 
renouvellement. Certains composes tres labiles (peu stables) ont 
des temps de vie tres courts alors que d'autres, 
biorecalcitrants, semblent plus vieux (G i 1 et N. , 1978 
Gilet-Blein et aI., 19801. Le tableau I resume certains travau:( 
de J.Balesdent (1982) concernant des resultats de datation de 
fractions extraites d'un horizon B (50 cml d'un Andoso~ (tj?8 de 
sol noir des regions humides, fertile, riche en 
organique). On note qu'il peut y avoir 1000 an.:: sur 
l'age apparent des diff~rentes fractions. On comprendra ais~me~t 
en voy a nt ces resultats l'interet que pre~entG l' e xtraction des 
;12. tieres organiques pour l'amelioration des datations des 
c ,~ ramiques . 
carbone organiquc/ 
carbone total (%) 
extrait alcalin pH10 
(acides fulviques) 
extra it alcalin pH12 
(diSs olution partielle 
des aCides humiques) 
HF-HCl suivi de 
NaOH 0, iN (diSso-
lution des argiles -
aCides humiques) 
r e;:;id1.l Chumine) 
24,4 
50,8 
8,0 
16, C) 
2110 + 
2930 + 
3400 +l()C' 
2900 ±. :::;() 
Ti:'lb eau./.' • Age apparent des diff6rentes fractions organiques 
(I'un ::,;·ol. (Ua.les·dl.:.'nt .• .1.')EI:2) 
I1.2.6) en resume 
Parmi les carbones d'origines variees contenus dans 
les tessons de poteries, certains sont elimines lors des 
traitements de laboratoire 
- les carbonates (recents, anciens ou contemporains), 
par une attaque acide (Hel). 
-
- une partie des humus (recents), par une attaque 
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Il reste donc dans la 
proportions inconnues 
ceramique traitee, 
- le carbone provenant de 1 'argile (ge neral eme~ t tr es anCi e n). 
en 
- le ca rbo ns pr cve na nt du ~~gr a i s s a nt vegetal 
la f ab r icat i o n ). 
(contempor a in de 
- l e c ur bon e provenant du combustible, pa r enfumage lors 
cuisson primaire (contemporain). 
de la 
le reste du carbone provenant du sol et qUi 
elimine par les attaques chimiques successives 
recent) . 
n'a pu 8' tre 
( generalement 
- 35 -
par tie synthese bib1iogr aphique des dc'ltations 
radiocarbone effectu~es sur des c~ramiques. 
Bien que d iff~ren t s auteurs aient effectue des 
datations l .. C sur de3 t,333003 de :poteries ( t.ableau 11), aueUIL3 
~ tude syst~matique n'a ~ncore • • . • l ' • el.e rea ... lsee. 
C ' 8 S ten 1 :363 que ST UCK ENRATH fit les pre miers essais. 11 
c;om.parait l es datations obtenues sur des tessons celles 
obtenues sur d'autres mat~riaux. Les premiers r ~su1tat3 etaient 
enccJuragectn t3 pUisque s:.J.r l e s 10 mesure s au ma ins Q u 
correspondaient assez bien a 1 ' age attenclu, , . . n'et.a.nt C81l.l1-Cl 
d'ailleurs pas toujours tres preciS. Toutefois ces resu1tats n e 
concernaient que des echantillons iso1e3 repartis en de nombr eux 
Sites, CB qUi avait l'inconvenien t d 'empecher tout e comparaison 
v.3.1a01e. 
Entre 1964 et 1970 KOHL et QUITTA ( 1864, 1870) , ENGSTRAND 
(1965) et TAUBER (1970) ont a leur tour dat~ des tessons de 
poteries. 11 s'agissait egalement d'echantillons is o le3, et pour 
certains d'entre eux aucun age de reference ne leu1' et.ait 
associ~, ce qui rend ces resultats tres difficilemen t 
exploitables. 
En 1980 DE ATLEY publia un travail qui reposait sur 
deux series d'~chantillons. Les contextes geologique.::: et 
archeologique3 (nature des argiles, environnement ... ) ~taient 
tres particuliers, notamment pour le site de PALAU (Philippines) 
ou une partie des ~chantillons provenait d'une zone volcanique 
en activite, maiS ce travail apporte des donn~es tres 
interessantes en ce qUi · concerne differentes causes de 
pollutions. 
En 1983 et 1985 EVIN publia un r~capitulatif de quelques 
resultats obtenus aux laboratoires de Lyon et Gif-sur-Yvette, 
sur des echantillons provenant de Sites de l'Afrique de l'Ouest. 
Ces result21.ts, qUi perrnettent la comparaison des dates sur 
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tessons de poteries avec celles obtenues sur des charbons de 
bOiS ou des coquilles, sont assez bans dans 1 'ensemble, pUisque 
sur les .13 datations de tessons, seuls les 4 prov e nant de la 
serie de 1983 donnent des ages lege rernent plus 'lieu}: et, en tout 
cas, ne sont pas erratiques. 
Aucun de ces textes ne fait part d'une rnethoclologie 
particuliere pour la datation des tessons. Ces echantillons ont 
subi de~ traitements de laboratoire identiques i ceux effectues 
sur des charbons de bois ou des terres charbonneuses, malgre la 
grande difference de nature de ces materiaux. 
Dans 1 'ensemble, les ages ohtenus sur les tesseDS sont 
un peu trep anciens par rapport i ceux attendus, 
qU'ils soient trap recents. Les ages apparents 
, 1 
1 ~ 
d.8.3 
est rare 
t'3sS0ns 
restent cependant souvant tres proches de ceux correspondant au 
contexte archeologique. Mais il j a helas des e xc e p ':;. ion s , 
ce la nous a incites i mener une etude plus approfondie sur les 
des phenomenes de carbonisation, et de decarbonisation, 
ceramiques. 
Essais preliminaires . 
Avant toute etude syste~atique, nous avons effectue 
des datations sur des tessons provenant de 3 Sites 
archeo l ogiques 
- Oued Chebbi et Kneivissa V (Mauritanie), echantillons fournis 
par S.AMBLARD (Centre d'Archeologie 
Africaine, Paris). 
- Chassey (Bourgognel, echantillons fournis par J.P. THEVENOT 
(Direction Regionale des AntiqUites 
Prehistoriques de Bourgognel. 
- Ju gy en Bizier (Bourgognel, echantillons fournis par M.JEANNET 
(Archeologue i Charnay-les-rnaconl. 
Leg resultats (tableau I I I ) sont tres bans, seul 
l'echantillon d e l a couche n09 du Site de Chassey donne un age 
beaucoup trop recent. 
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~---r-----------------r~--~r-__ ~ ______ ~~~ ____ r--=~~ 
ref~rence aye en ilnn~es BP auteur5 rUerence age en ann~es BP auteurs 
()u n' de poterie autre lJaterieI et Iocali- ou n' de ,Ooterie autre 1Jat~rieI et locali-
couptage ou estilation archeol. sat ion cOlptaqe ou estimation arch~oI 5ation. 
p.261 126.3-t54 
p.262 iOJltS4 
.0 • .37.J :300+47 
.0 • .370 i187~48 
p •. m 1S64~58 
p.406 152S~58 
p. 26~~ 77i~Si 
p.J47 782:5.1 
81;".56 6i20~100 
Bln.S1 6JiO~200 
Bln.S5 5J4.5~100 
Bln.58 .59::)0t.160 
BIn .8.3 62i.5+.100 
BIn.85 5940~!OO 
BIn" 74 S22S~100 
Bln.57 64.30~iOO 
Bln.75 70.30~iOO 
Bln.if5 6450~100 
BIn .86 6.370~iOO 
BIn. it::) 6440~100 
Bln.in 6280~.iOO 
BIn,,87 6180~100 
St.1140 2110~105 
St.1l42 2060~120 
St. i.3S0 1995~iOO 
St.HS1 2iOO~90 
St.1.152 2685~ii 0 
St. i.35.1 1875~70 
St. 1.354 2.JOO~110 
St .1.JS.5 2.37S~ii5 
St.1.356 .1170~160 
St. t.357 2020+110 
K.951 794f)~t.50 
K.::)72 7820~1 .50 
K.98i 100.JO~160 
K.%O 7.JOO~150 
BIn .179 5890~120 
BIn .S49 6180~100 
B1n.676 61.55~80 
6i9t.l0.3 
i1S9:9J 
peu a" .. 4D1200 
ADiOO-.JOt) 
ilpr~s o4D1000 
o4D100-JOO 
peu av.AD1200 
peu av.AD1200 
-
6480:210 
-
-
-
-
-
-
-
-
-
-
-
-
St1i41 20.10t.11O 
St 114.3 189.5-:1OS 
-
-
-
-
-
-
-
-
corresp .Val .ilttendue 
11 11 u 
trap vieux 
corre5p.VaI.attendue 
inf.B1n515,5890t.80 
-
6120:100 
STUCKEHR,4TH 
( 196.1) 
penn$ylvani< 
KOHL et 
IlUITT.4 
U%4) 
Ber lin 
EHGSTRAHD 
(1965) 
StokhoIlI 
L4UBEl~ 
(1968) 
Coperlhaqen 
KOIIL et 
11UITTA 
(1970) 
UCLA1S.5.5H .m'O:120 
UCU18551 6.530~80 
IJCLA1S5.5,7 4970t.80 
UCLA185.5K 3780~80 
UCLA1S.55t1 4475~80 
UCL4185SS 3800t.80 
IJCLA185.5X 76iO~80 
1480-:80 
<' 1480:80 
peut-~tre bon:! 
attendu + .reune 
1055:80 
1480:80 
6500 ans trap vieux 
UCL41855BB .3760+80 1800:80 
I -
UCLA1855FF 8150~80 5000 an; trop vieux 
UCLA1906 i890~400 
UCL.419.J1.4 5600~80 AD UOO-1.300 
UCLAN.1IB 455~90 ,4D 1400 
UCLANJiF 690t.11O AD 1440 
UCLAN.JiG 575~60 AD 122S-1280 
UCL,41948B 245~80 490:60 
.J10:60 
UCLA1:N8D sup. lOO'!. 
moderrle AD 1.300-1400 
UCLA1948F sup. lOO'!. 
moderne 9iOt.8O 
Ly.5.52 603.30t.160 Ly65.3,602tJ:150 
L't .459 .39.30:120 Ly460,.3.5.30:1.30 
Gif.1884- 2460~lOO Gif1761,2670:100 
Gif .1970 36S0t. 14O Gif1488,.1450:110 
Ly.2159 1910t.21O -
Ly.l.143 i161"J-t,220 -
Ly2.50.3 loderne Ly2S04,'150t.1'?0 
Ly2505 810:170 Ly2506,710:8S 
Ly2507 750~iJO L y2508 ,780(10 
Ly2S09 72tJ~140 Ly2510,5.30:140 
Ly2S01 .H50~i.1O 5000 a 2500 
Ly2.502 BlO:200 SOOO a 2.500 
Ly2974 .3040:160 .5000 a 2500 
DE ATLEY 
( 1980) 
Palau 
(Philippines) 
DE .4TLEY 
(1980) 
Sud Ouest 
E.U. 
EVIH 
(198.3) 
Hauritanie, 
S~rl~gal 
EVIH 
l1auritanie 
S~n~gal I 
Tableau II Synth~se des r~su!tats de datatians 
radiocarbone effectuees sur des pateries 
qui ont ~t~ publies. 
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Bien que les dates soient en general concordantes, 
les resultats ne sont pas entierement satisfaisants car on n'a 
pas pu expliquer clairement les causes des quelques resultats 
discordants, ni proposer une technologie pour eliminer ou 
contourner les differentes pollutions qui faussent les 
resultats. Ce materiel ne peut donc etre cons idere, 
actuellement, comme suffisamment fiable pour pouvoir etre date 
isolement et serVir de reference a la datation d'un site archeo-
logique. 
En etudiant les trois origines principales du carbone 
dans les ceramiques (argile, degraissant, combustible) , nous 
avons cherche a savoir si ce materiel pouvait, dans certaines 
conditions et en utilisant un mode operatoire qui 
propre, 8tre fiable lars de la datatian. 
lUi soit 
L'etude a ete faite sur des ceramiques experimentales 
obtenues par des cuissons primaires dans des foyers de type 
neolithique (voir chapitre Ill. 
age radiocarbone (annees BP) 
autres materiaux 
Site ou estimation 
archeologique poteries archeologique. 
Couche n07 Ly3503 :5100±150 Ly3471 :5150j:110 
Chassey Couche n08 Ly3504 :5150±120 Ly3472 :5120j:l10 
Couche n09 Ly3505 :4790±120 Ly3473 : 5300j: 110 
Oued -
Mauritanie Chebbi Ly3334 :2740±100 4000-2000 BP 
KneivissaV Ly3367 :2760±140 4000-2000 BP 
Jugy en Bizier Ly3502 :2730±90 Ly3053 :2580j:150 
- Ly3054 :2510±100 
?_~ .~ .. P..}.f!.._~_I}_. ___ !. . L~~_ E::ssai:s preliminail'"e::.' 1.7e diiitation radiocarbone de 
tessons de poterie. Resultats compares aux ages obtenus sur des 
o:s ou des charbons, ou • des ages estim~s. 
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Chapitre I I : 
Exp~rimentations de cuissons de poteries 
POURQUOI L'EXPERIMENTATION ? 
Le probl~me essentiel pos~ lors de la datation par le 
~4C de tessons de potaries provient d'abord das origines et de 
la nature tr~s vari~es du carbone pr~sent dans les tessons. Les 
faibles teneurs sont egalement un handicap. 
Comme cela a ~t~ expliqu~ pr~c~demment, lorsque l'on 
obtient une date a partir d'un teason, on ne sait pas a priori 
Si l'on a dat~ la fabrication du vase, l'argile utilisee, les 
trois ages. matieres humiques du sol ou un m~lange de ces 
Certes, lors du traitement basique des ~chantillons 
au laboratoire, les mati~res humiques r~centes 
th~oriquement ~limin~es. Mais il reste la possibilit~ 
presence dans le tesson de carbones de 2 ages difffrents 
de 1 'argile et celui du d~graissant, ou celui du foyer. 
L'~tude de l'influence relative de ces trois 
sont 
de la 
celui 
sortes 
de carbone sur l'age obtenu pouvait @tre menee de deux fa~oDs 
1- Des datations en tr~s gtand nombre de 
logiques) apres diff~rents traitements 
c~ramiques arch~o­
de laboratoire) et 
comparaison des ages obtaDus sur les tessons et sur d'autres 
mat~ri aux (os,charbon de bOiS ... l.Une telle ~tude n~cessitait 
un nombre consid~rable d'echantillons. Sachant que le POids 
moyen d'un ~chantillon de poterie dOit etre de 600g i lKg, ca 
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type de travail ne semblait pas realisable. 
De plus il est assez difficile d'obtenir des 
echantillons valables pour la correlation avec d'autres 
materiaux pour 3 raisons essentielles 
- la rarete des bonnes correlations, sur le ~errain, entre 
les tessnns et les autres materiaux. 
- le nombre relativement faible de sites en cours de fouilles 
- la reticence generale des archeologues devant la 
destruction du materiel. 
2- Des datations et analyses diverses de material parfaitoment 
connu d~ns sa composition, sa fabrication , sa cuisson. Cela 
impliquait de travaillar sur du materiel experimental, et 
cette voie semblait plus rationnelle pour mieux connaitre les 
variables en cause. De plus nous avions l~ pOSSibilite de 
faire ce travail avec l'aide de la SOCiete des Autoroutes 
Parls-Rhin-RhOne (S.A.P.R.R.) dans le cadre des activit~3 de 
l'Archeodrome, par lequel nous avons obtenu un soutien 
materiel et financier. 
C'est donc i partir de materiel experimental que nous 
avons choiSi de mener cette etude. 
Le principe des experimentations a ete le SUivant 
nous avons vu que le carbone present dans les ceramiques apres 
traitement chimique au laboratoire provient principalement de 
trois elements 
l'ftrgile, 
- le degraissant, 
- le combustible. 
AUSSi la connaissance du comportement de ce carbone 
au cours de la fabrication du vase, et 1 'influence relative qUi 
en resulte sur l'age obtenu est 
comprehenSion des problemes poses par 
indispensable 
le s ceramiques 
.a 
lors 
la 
de 
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leur datation par le 14C. 
Les experimentations se sont done deroulees a 
l'Archeodrome (aire de Beaune-Tailly, Autoroute Paris-Lyon). 
Elles avaient pour but l'etude du comportement lors de la 
cuisson du carbone provenant du combustible, de l'argile et/ou 
du degraissant. 
1/ Conception du programme 
L'experimentation reposait sur la Cuisson primaire de 
ceramiqllP.s, en essayant de pratiquer des modes de CUissons de 
type neolithique, a partir d'observations faites par differents 
auteurs (Picon, 1973 ; Arnal, 1976 ; Montagu, 1979). 
11 etait difficile, du fait de la complexite de 
l'origine du carbone de savoir immediatement quelles ~taient les 
meilleures experimentations a faire. Le plan de travail a ete 
con~u sur troiS ans pour permettre une determination crOissante 
des essais necessaires. 
La premiere annee l'horizon experimental etalt rela-
tivement grand, tant pour la composition des pates c~ramiqu8s 
(en faisant varier la nature de l'argile maiS surtout celle du 
degraissant) que pour celui des cuissons. PUiS, au vu des 
resultats obtenus sur les premiers vases, le champ experimental 
a ete concentre sur l'etude de l'influence du combustible. Enfin 
la troisieme serie a ete limitee a l'analyse de l'enfumage. 
Le nombre de va3es fabriques au cours de chaque serie 
a ete defini en fonction des pOSSibilites d'analyses du 
laboratoire. 11 etait difficile de faire la demarche avec une 
variete importante de compo~ants et de cuissons. 11 a donc fallu 
se limiter et faire un choix pour les 
argile, degraissant et cuisson. 
trois elements definis: 
Differents modes de cuisson des vases devaient 
permettre d'etudier I 'apport en carbone, dans la ceramique, par 
le combustible et par les elements de composition de la pate. La 
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recherche de cuissons e n atmosph~re confin~e se justifiait par 
la n~cessit~ de disposer d'un mat~riel tr~s riche en carbone, 
donc de vases tres nOir s . 
Les vases etaient destines ~ etre ana.lys~3 en 
laboratoire, et nous avons pri s la precaution de le::: e mballer, 
avant leur mise en plac e dans le foyer, dans un grillage fin. 
Ce Ci nous a permis de recuperer une quantite ma xi male de debris 
et surtout de n e pas les melan ger , en cas de casse en cours de 
cuisson. 
II I Deroulement des exper i mentat ions 
Chac une des trois s~ries cxperiment a les a ete decrite 
dans son elaboration et son fonctionnemen t 
- la premiere, au cours de laquelle nous nous sommes 
particuli~rement interesses aux foyers, en cherchant un moy e n 
d' obten ir des cuissons en atmosphere confinee ( 1 e terme 
"confine" ou "etouffe" sera prefer~ a celui de "reducteur" car 
le phenom~ne se produisant dans le foyer ne correspond pas 
for ce ment ~ un change ment d'etat chi mique , mais peut 8tre 
sim p lement un piegeage d'elements cxterieurs a la poterie). 
Nous avons egalement insist~ sur les elements de 
composition des vases (argiles et surtout degraissantl. 
la seconde, durant laquelle le carbone du 
combustible a ~te particulierement ~tudi~ pour son influence sur 
les ages obtenus. 
- la troisi~me, qUi a permis l'~tude de 
tion du carbone dans les c~r.amiques par enfumage. 
1 'impregna-
Les ~lements de co mposition des vases sont un facteur 
egalement tres important. lIs ont ete decrits cn detail. 
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11. 1/ Premiere serie experimentale . (ete 1984). 
RECHERCHE DES ATMOSPHERES DE CUISSONS. 
Cette serie a contribue i l'etude et la recherche des 
atmospheres de CUisson des ceramiques, et des elements de 
composition notamment le degraissant. 
112 vases ant ete confectionnes dans un moule de type 
ecuelle et ant ete cuits dans des foyers de type meule, 
alimentes par du bOiS a c tuel. 
IL1. L l es element s de composit i on des vases. 
L1 / l'argile 
Notrs chOiX s'est parte sur quatre types d'argiles. 
Deux argiles naturelles, representatives d'un type ayant pu Stra 
utilise par les potiers prehistoriques du fait de leurs 
conditions de gisement relativement faCiles d'acces et 
d'exploitation. Ces argiles provenaient des terrains de fouille 
de G.B.Arnal (Archeologue, charge de recherche au C.N.R.S. i 
Montpellier) qui nous a fait parvenir 
1 - u ~e argile de grotte, d'ori8ine karstique, de couleur 
rouge, provenant de la grotte IV de 
Saint- Pierre de la Fage (Herault). Elle semble appartenir i un 
remplissage d'age n~olithique dans un sol calcitique . 
2 - une argile de percolation, dite triilsique, de couleur 
jaune, provenant du lieu-dit 
"RelaiS de I 'Escalette" dans la commune de Soubes (Herault). 
Elle se decante par percolation au fond d'une grotte 
artificielle creusee l ars de l'exploitation de carrieres de 
pierres de taille (XIIIe au . XVIIIeS). Cette argile est toujours 
malleable. 
Nous avons egalement utilise des argiles "non 
naturelles" 
3 - une argile industrielle , de composition parfaitement connue. 
En effet I 'analyse de la proportion 
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de carbone due i l'argile, dans les vases cuits, rendue 
plus aisee par 1 'utilisation d'une "reference". Celle-ci ne 
pouvait etre fournie que par une ar5i1e n'apportant pas de 
carbone. (table;~.u IV). 
pour 
etudier l'influence de l'acti vite 
biologique d'elements organiques sur une argile, et l'appor t en 
c arbo ne qUi en resulte i la CUisson du vase, des elements 
or ganiques frais (crott in + vegetaux) ont ete melanges i 
l'argile industrie11e et le tout a fermente une annee. 
Analyse chimique 
P.Feu 3i02 Al;203 FS-;203 TiO-;2 Ca.O HgO K-;20 Na=.=O 
cru 5,31 60,34 22, 18 7,30 0,91 0 ,59 0,43 0, 12 2,37 
:;uit 6"~ ,./ .....;, I '- 23,42 7,70 0,96 0,62 0,45 0, 13 2,50 
:r.ab.lei:~.{.~ .... _ .. lll H Comr)ositiort chimiqul.',> dl,~ .l'i:"I"9i.ll? i1'l('1U5'tl".iI,'.'.l.lIi.'H 
1b l le degraissant 
Les degraissants utilises furent de trois natures 
un degraissant mineral (calcite pilee), un degraissant organique 
actuel (crottin + vegetaux ayant fermentes un an) et un 
degraissant chamotte (briques ou ceramiques pilees), ne 
contenant pas de carbone, et ayant joue le role de reference 
lors des analyses (vis i ViS du degraissant mineral). 
La nature du degraissant est importante, mais 1 'est 
egalement la proportion dans laquelle il est ajoute i la matrice 
argileuse. Elle fut de 20% et 40% en pOids pour la calcite et la 
chamotte, de 0% - 1% et 10% pour le degraissant 
sont des pourcentages que 
archeologiques. 
l'on retrouve dans 
organique. Ce 
les ceramiques 
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Tableau V. Composition des pdtes c6ram i ques. j~re sCr12 
e x p I;! I" .i 111 e n t a .[1.:'> • 
I Arqile Deqro issant 
mineral (0/.) 
I ~Qroissant 
orqanique ('Y.,) 
20 -~~ • 
Triasiquc "~< -1--10 T ~ 40 ~1~ 
20~~ 
Karst Ique < 10 
"i 40 ~~ 
10 
20~~ 
v < 10 
/ 
.,/ .~ 
3 .o~~ 
I ndustr ielle 10 
~ 20 ~1~ ~ 1< ~1~ .c. 40 u 
20 I 0 
calcite · -<: 
.~ I 40 0 
Enrlchle 
~ 20 I 0 Chamotte -< 
I 40 0 
I 
I 
I 
I 
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Nous aviOnS donc - 4 argiles 
- 3 d~graissants. 
La composition des pates 
tableau V. Les differentes 
ceramiques est schematisee d.ans le 
de compositions donnent 28 types 
pates ceramiques. 
11. 1.2) montage des vases . 
Les vases ant ete f~briques par estampage dans un 
maule de platre. Leurs dimenSions etaient de l'ordre de 20 cm de 
diametr e pour 10 cm de prafondeur et environ 1 cm d'epaisseur. 
Le pOids de chaque vase a ete etabli 
cuisson, quantite de ceramique necessaire pour une 
d'echantillons peu riches en carbone (environ Ig 
1 Kg apres 
datationl,,*C 
de carbone 
apres traitements). Etant donne la perte en pOids due au sechage 
et i la cUis so n, le pOids de pate hu mide devait @tre de 1200g. 
Apres estampage les vases ont seche environ 2 mOis i 
l'abri du soleil (le sechage dOit etre tr~ s progressif afiD de 
limiter les risques de craquement dus 
lors du sechage). 
I1.1.3) ChOix du nombre de vases. 
au retrait de 1 'argile 
Nous avions chaisi de fabriquer 4 echantillons pour 
chaque type de pate pour que chacun soit cUit au moins de 
manieres, une cuisson oxydante et une cuisson "etouffee", et 
pour que chaque mode de cuisson primaire sOit renouvelable. 
Le nombre de vases etait alors de 4 series de 28 
vases (112 vases). 
II.1.4) Les foyers 
La premiere approche de cuisson de poteries dans des 
foyp.rs de type neolithique a ete faite i partir d'une meme 
construction de base mais avec variation du couvert terreux, 
dans l'espOir d'obtenir d'abord des foyers oxydants PUiS de plus 
en plus "confines". Les cuissons etaient de type 
meule demi-chapee et meule chapee (Arnal, 1987). 
meule 1 i bre , 
- 47 -
4a / la construction de base . 
L'aire de cuisson ~tait d61imit6e par une fosse 
creusee dans le sol, peu profonde (environ 30cm) i fond plat, de 
diam~ tre de l'ordre de 2 m. 
Des sondes thermiques ont ete plac~es au 
foyer, l'une au niveau du sol, la seconde plus 
(croquis n"l). 
centre du 
en hauteur 
Le montage du foyer s'est f~it par empilement de 
une couche de rondins de bois i la base 
- un lit de brindilles 
un lit d'herbes s~ches 
- une premiere rangee de vases 
- un lit de brindilles 
- e tc ... 
jusqu'i ce que tous le s vases aient et6 install~s. 11s 
6taient diSPOSeS en cerele, 
en trois niveaux de 9 vases, 
haut dans le foyer. La 
ouverture vers le sol, et r~partis 
le dernier vase 6tant centr~ tr~s 
derniere fournee d'herbe ~tait 
entierement recouverte de rondins (croquis n02 i nOS). 
4b / d~roulement des cuissons 
Dans les foyers 1 et 2 qUi ~taient du type meule 
libre, la quantit~ d'herbe seche variait le gere ment, le premier 
en contenant environ trois fois moins que le second. 
La mise i feu etait simultanee pour ces deux foyers 
par des espaces laiss~s i leur base entre les rondins .Les 
courbes de temperatures ont 6t~ enregistrees sur le meme 
appareil ce qUi a permis la comparaison instantanee du 
comportement des deux foyers (figures 9 et 10). 
Le premier foyer a accus~ une mont~e lente et 
progressive de la temperature et a atteint 700°C. Cette 
temp~rature ne s'est pas maintenue et le refroidissement a ~te 
rapide. Le second foyer a subi une mont6e plus rapide de la 
temperature et atteint 900°Ci 1000°C. Ces temperatures ont ete 
maintenues environ 1 heure, le refroidissement a ~te rapide. 
Ces temp~ratures correspondent i un pOint particulier 
de tirage, li~ aux ~croulements autour 
dont la protection m~tallique et 
des sondes 
c~ramique a 
thermiques 
favoris~ 
1 'apparition de vide et de tirage. Dans les foyers des s~ries 
SUivantes nous avons utilis~ un mat~riel plus leger (plus de 
protection ceramique) afin d'eviter ces phenom~nes 
et exterieurs i la cUisson elle-meme. 
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Les foyers 3 et 4 ont ~t~ recouverts de mottes de 
terre (croquis n06 et n07), jusqu'a mi-hauteur pour le foyer 3 
(meule demi-chap~e), enti~rement pour le foyer 4 (meule chap~e). 
La mise a feu a ~t~ simultan~e, de la m&me fagoD que 
pour les foyers 1 et 2. La mon t.~e en temp~rature fut lente et 
progressive et atteignit, pour le foyer 3 , 750~C a la base et 
environ 600~C au sommet environ 4 heures plus tard (figure 11). 
Le refroidissement a ete rapide. Pour le foyer 4 (figure 12) la 
mont~e a ~t~ brutale pour les deu~ sondes qui ont atteint 500°C 
en 1/4 d'heure. Elles ant amorc~ un palier stable a 600"C, 
environ 1/2 heure apr~s, qui s'est mainten u 4h30 La sonde 
inferieure atteignit 1150°C 8hl/4 apres la mise i feu, signe 
d'un tirage cr~ant une activation continue de la combustion 
gazeuse. La fermeture est restee quasiment sans effet. Le 
refroidissement a ~t~ extr~mement lent et le defournement n'a 
ete pOSSible que 4 jours apr~s la mise i feu. On peut noter une 
tr~s l~g~re ressemblance dans l'allure dos courbes thermiques 
des foyers 1 et 3. 
11.1.5) R~sultats des cuissons . 
Les r~sultats sont resumes dans le tableau VI. 
11.1.6) Conclusions sur lea atmospheres de cuisson 
Aucun de ces 4 foyers n'a ~t~ "r~ducteur", maiS leurs 
degr~s d'oxydation ~taient diff~rents. Les troiS premiers foyers 
~taient semi-oxydants, avec la mOitie des vases de coloration 
claire et relativement homog~ne et l'autre mOitie de coloration 
claire a 1 'exterieur et fonc~e en coupe (tableau VI). Ces vases 
au coeur fonc~ ~taient essentiellement des vases contenant de la 
mati~re organique fraYche, ou qui occupaient une position 
priVilegiee dans les foyers qUi les protegeaient des echanges 
cl'air. Le tableau VII repres en te l'importance de ces facteurs 
sur les vases fonces en coupe : en moyenne, 
- 70% de ces vases etaient a la base du foyer, 
82% etaient enrichis en mati~re organique. 
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Ce dernier pourcentage confirme 1 'affirmation de 
De Atley ( 1980) pour qUi certaines argiles tres carbonees 
necessitent un temps tres long d'oxydation lors de la cUisson et 
de hautes temperatures pour brnler la matiere crganique. Done 
1 'oxydation est imcomplete dans bcaucoup de vases cUits 
faibles temperatures, et il exists un residu de 
de la matiere organique finement dispersee. 
carbone, 
.i de 
reste 
C'est ce que nous observon .s avec nos cuissons 
experimentales. Seule la cUisson 4 a atteint une temperature 
tres elevee et subi une oxydation tres longue, pUisque tous les 
vases sont de couleur claire homogene (on observe sur la courbe 
thermique une baisse rapide de la temperature fermeture 
d'une tres grosse fissure qUi avait accentue l'atmosphere 
oxydante de cs foyer). 
11 semblerait done que l'on 
foyers, dans le cas d'une cuisson s.s. 
carbonisation de la matiere organique, 
se situe, avec ces 4 
plutot reductrice, avec 
sui vie d'une post-cuisson 
oxydante qUi provoque une decarburation, au moins en surface, 
des vases. Pour la cuisson 4 la phase oxydante a ete tres longue 
et totale. 
Le tableau VIII est un resume 
atmospheres de cuisson de ces 4 foyers 
d'experimentations. 
de 
des temperatures et 
la premiere serie 
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coloration des vases vases des- aspect de la calcite 
nombre total brique brique + exter.clair exter.+ quames ou (CaC03 CaD + CO2) 
foyer de vases homogeme zones coupe coupe tres 
foncees foncee fonces friables 
non transformee au coeur (grains ou 
1 27 14 4 9 - 3 cristaux. Debut de CaD au niveau des 
eclatements en "ecailles". 
en cOLlrs de transformation, ou totalement 
2 26 9 1 13 3 9 transformee en chaux, notamment dans les G 
vases tres friables. 
transformation variable, nulle a totale, 
3 27 13 3 7 - 4 notamment dans les vases tres friables. 
calcite tres rarement et tres legerement 
4 26 21 - (4) 112 ") transformee en chaux. .. 
Tableau VI. Resultats des cuissons de la premiere serie d'experimentations. 
foyer 1 foyer 2 foyer 3 foyer 4 
I. de vases noirs en 
coupe, ~ la base du 75 77 57 72 
foyer. 
- -
I. de vases noirs en 
coupe contenant de 88 77 86 82 
la m.o. 
I. de vases noirs en 
coupe contenant au 75 54 43 70 
moins 10% de m.o. 
t'.maxi.atteinte atmosphere de cuisson duree totale 
foyer base sommet s.s. post-cuisson de la cuissor 
1 700'C - R. O. 12 h. 
2 1200'C 950'C R. O. 12 h. 
3 800'C 500'C R. O. 39 h. 
4 1200'C 700'C O. (?) D. 90 h. 
Tableau VII. % de vases noirs 
en coupe dans chacun 
des 4 foyers. 
Relation avec la 
position des vases 
dans le foyer et leLlr 
composition d'origine. 
Tableau VIiI. Resume des temperatures 
et atmospheres de 
cuisson obtenues dans 
les foyers de la 
p:-emiere serie 
experimentale. R="etouf-
fee" 0= oxydante. 
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alre <.le cUlsson 
son<.les ~hermiques: . ., . 
pro~ectlon ceramlque 
1i.<F=~~W+f.J.l..f-;H.LJ~?'5::-- T 0 C _ Ha u ~ d u f oyer 
IL_-------~~T QC - 80 s-e du Foyer 
:::::::==----::~~~ 
--------------- 2 m. 
r 0 n cl i n $ de b 0 is a I a ba s e 
r onc! illS <.le bOI $ b[,lnclilles seches 
(base) 
croquls n° 3 
.,. . 
experimentale. N onta qe cles foyers cle la 1 er-e serle 
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herbe s-e'ch e ron din S' de bOI S 
foyer totalement recouvert de rondins 
1 m. 
env. 
. .. Montage des Foyers de la 1ere experi mentale ... 
meule libre 
- 5 5 -
ron di ns de boi s 
(croqu i~ motre S' terre 
foyer au ~tade 5 totalemen~ recouvert de 
M onta qe des foyers 
croqu(s n06 
c ro qu (S' n °7 
mo ne~ de terre 
croquf~ 
de la 1ere ser(e experimenkale . (fin) 
meule d~mi -chap~e 
meule chapee. 
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11.2 / Seconde s~rie exp~riment a le (ete 1885). 
OBSERVATION DE L'APPORT DE CARBONE PAR LE COMBUSTIBLE. 
11.2.1) Les ~lements de composition des vases 
la / 1 'argile 
Comme tous les vases des premieres cuissons 
experimentales n'ont pu etrs analys~s en 
temps tres long d es preparations et des 
s~rie a ete volontairement r edui te. Nou s 
laboratoir s , a cause du 
analyses, la second e 
n'avo n s utilise qu'une 
seule argile naturelle, une argile de surface qUi repr~sen te 
e galement un type commun de r oc he argile use qUi aurait 
ut i lise par les potiers prehistoriques (conditions de 
faciles d'acces et d'e xplo itation). Cette argile nous 
fournie par G.B.Arnal. 
pu e-tre 
gisement 
a ete 
- Cette ar g ile de surface ,dite liasique, est de c ouleur grise 
et provient du Perthus (Herault) ou 
elle constitue un pied de falaise bordant le Causse du Larzac 
(calcaire urgonien) selon un pendage de 60° sur 
estimee i 15 m. Le couvert terreux est constitue 
une epaisseur 
principalement 
de reSineux (sapin) et de chSnes blanes. Le ramassage est 
en surface sur les berges d'un petit rUisseau temporaire. 
La mSms a1'gi le de 1'eferenCE~ que dans 
precedente , l'ar g ile industrielle , a ete utilise e , 
1 'argile enrichie . 
1b / le de g raissant 
la 
ainsi 
fai t 
13e1'is 
que 
Dans cette s~rie les degraissants etaient de deux 
natures tres differentes, minerale ou organique. Le degraissant 
organique est reste le mems (erottin + vegetauxl. La calcite 
pilee a ete remplacee par de la chaux partiellement recalcifiee 
ou par un sable silico-calcaire, pour le degraissant 
mineral.Nous avions donc un degraissant mineral tres carbone, un 
autre qUi l'etait tres peu. 
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Les degraissants furent melanges la matrice 
argileuse dans les proportions ponderales de 20% et 40% pour les 
degraissants minerau x , de 0% et 10% pour le degraissant 
organique. 
Nous avions done - :3 argiles 
- 3 degraissantS, 
dont les differe n ts melanges ant donne 20 types de pates 
eeraraiqu.es (table.:..u IX). 
11.2 . 2) Montage des vazes 
Los vases ant et~ faits par estampa ge a partir du 
mams mauls et du m§me paids d e p~te h u mide 1200g ) que caux de 
la premiere serie. 
Une serie r e duite de vases plus pe t its etait faite de 
la mems faqon i partir d'un mauls de pl~tre plus 
SO Og de p-at8 humid.e~ Le1J.r.s r.:limenSiOTIS eta.i8I1t de 1 "!ordre C1.8 14cm 
de diametre, 6 a 7 cm de profondeur et 2 , Q a .... cm d'epaisseur . 
Les vases ont seche environ 2 mOiS a l'abr: du 
soleil. 
II.2. 3~ ChOix du nambre de vases . 
Pour cette serie comme pour la precedente, nous avons 
chOisi de fabriquer 4 echantillons pour faire 
- 2 cuissons en fosse avec 2 combustibles tres 
differents, 
- une cuisson en meule demi-ehapee 
- un echantillonnage permettant la reprise de I 'une 
de ces cuissons en cas d' in cide nt. 
Nous aVions donc 4 series de 20 vases "standQrd", 
- 4 series de 8 vases plus petits. 
I1. 2.4) Le combustible 
Le combustible etait, parallelement a la recherche de 
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Tableau IX . Composition des pdtes c(ramlques. 2nde s( r' Q 
I.:'> .Y ,1.") I.~; I" j 11) f! 1"1 t .:":"1. .l I.:! .' 
I Arqile De<)roissont 
m;nerol (%) 
<,: 1 / 20 
< 
2 / 
x 
<,: :J 0 3 / £. U 40 Lras rque 4 / 
<,: 5 / 20 
i<.o 
6 '; 
<,: 7 / 8 / 
" a 20 
x 10 b 
:J 
0 
£. 40<0 1 1 / u 
Indusfriel/e 10 12 / 
<,: 13 e 20 
< 
14 F 
~ 
:0 <,: 0 15 / If\ 40 16 / 
20 I 0 171 c Chaux <: 
.~ 1181 d "0 0 
£nrlchle 
~ 20 0 I 191 9 Sable < I 20 I h 40 0 
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1 'atmosphere de 
degraissant) 
cuisson e t a 1 'etude des composants (argile et 
le pOint essentiel de cette serie 
d'experimentations. 
Un foyer "e touffe" a ete construit avec un 
combustible ~ctuel, de la charbonnette et des brindilles, les 
autres ont ete construits avec du bOiS ancien, date par le ~ .. c 
a 4000 BP. Ce bOiS prov~ent d'une tourbiere situ~e sous un 
champ, a Picherande (Puy de DOme ). et cantenant ae nom b reux 
arbres entiers, essentiellement du sapin et du bouleau. Pour les 
cuissons nous avons utilis e du sapin. A la sortie du gise me nt 
ces arbres e taient rouges , oranges en c oupe . l Is se so n t tr es 
rapidement oxydes a l'air en prenant une coloration grise 
lUisante. Apres sechage., ce bOiS e t ait tres leger et s e d eb i tait 
tres f acilement en "pl a nche s ". Son :3ec ha ge a ete tr es r ap i de , 
sans pourrissement. 
Par I'utilisation de ce boi s fossile, nOllS avons 
voulu verifier s i 1 'age des vas es cuits en atmcsphel'e "co n fi n~ e" 
cor respondait ou non a celui du combustible. 
lI.2.5) Les foyers 
Les foyers de la premiere serie s'etant averes pIut6t 
oxydants, la forme de base des nouveaux foyers a ete mOdifiee, 
afin d'obtenir des cuissons "e touffees". Nous avons construit 2 
types de foyers 
- un foyer de type semi-oxydant, equivalent 
n03 de la premiere serie, le combustible etant le bois 
- trois foyers en fosse profonde, 
actuel, les deux autres avec le bOiS fossile. 
'un avec 
au foyer 
fOSSi le. 
du bOis 
5a/ construction des foyers en fosse profonde 
Les fosses ont ete creusees dans le so 1, de forme 
carree (Im de cOte) et pretondes (Im de prafondeur). 
Le remplissage fut fait par superposition de 
combustible, en petits morceaux a la base, et de vases que 1 'on 
a repartis sur trois niveaux. Au sommet des de gros 
morceau~ de bOiS, ou des rondins, furent 
foyers, 
diSPOSeS jusql.l'au 
niveau clu sol initial. Le tout etait alors recouvert de terre 
argileuse, que 1 'on trouvait sur place, avec amenagement de 4 
events. Les vases etaient diSPOSeS en cercle au centre du foyer, 
ouverture vers le soL Les petits vases etaient ernboites dans 
les plus grands afin de voir si 1 'atmosphere de cuisson est 
rendue encore plus confinee par le vase recouvrant (croquis nog 
a nOll). 
5 sondes thermiques ont ete diSPOSee;:; dans le foyer 
1 a la base, centree dans le foyer (sonde nOl) 
- 3 ami-hauteur, vers la peripherie du foyer 
au sommet du foyer, centree (sonde n °5) . 
(sondes n o., L., 3, 4) 
Elles etaient cOincees entre deux vases emboiteS. On obtenait 
alars des temperatures minimales car la montee en temperature 
e ntre 2 vases est limitee par le cracking (rupture de chaines 
carbonees des hydracarbures) des goudrons qU'ils piegent entre 
eux. 
La mise a feu a ete faite pctr introduction par les 
events de braises incandescentes qUi tombaient directement sur 
les brindilles du fond de la fo sse. Le contrOls ds la combustion 
s'est fait par un jeu de fermeture et d'ouverture des events. 
5bl diSPOSition des vases et des sondes thermiques 
)C sonde n'l EV<l.n~ 
fer niveau de vases 
(bi:lJ.'e du foyer) 
uniquement de gros 
. ~ . ",f • .sonde n'2 
x sonde n'3 
o sonde n'4 
2nd niveau de vases 
(mi-hauteur du foyer) 
gros et petits vases. 
l( sonde n'S 
li a:.:;' e:!.'· 
(haut elu foyer) 
N 
i 
1 seul petit vase. 
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5c) Deroulement des cuissons 
- Foyer A - La construction de ce foyer etait intermediaire 
entre celle des foyers 3 et 4 de la premie re 
Eerie. La montee en temperature fut r a pide et atteignit 900°C en 
la base et 700°C en lOmn au mi lieu du foyer. A la base la 
t emperature a chute jusqu'a 700°C 75mn apres et au milieu 
jusqu'a 600°C en lOmn. Ces temperatures ont alors ete maintenues 
environ 5 heures (figure 13). 
La courbe superleure accuse une baisse de temperature 
rapide (elle atteint 150°C en 2 heures), les autres sont plus 
lentes et atteignent 150°C en 8 heures environ (15 heures 
la mise a feu). 
Le defournement n'a ete possible que 36 heures 
apres 
apres 
la mise a feu. Ce foyer a eu un comportement tres different des 
premiers foyers oxydants, i I a chauffe rapidement et sn. 
~ 8 ~p 6 ra ture maximale a ete maintenue pendant longtemps. 
- Foyer B - Ce foyer etait une fosse profonde avec pour 
combustible le bOiS fossile. 
temperature a ete extremement lente. Les events, 
La montee en 
refermes trop 
t&t, ont du @tre reouverts. La temperature a atteint 800°C a 
1000°C et s'est maintenue 2 heures, sauf pour la base qUi n'a 
atteint que 580°C. 11 est probable que le foyer ait ete reactive 
par des entrees d'air provoqueas par 
Lorsque 1 'on a colmate les fissures 
l'effondrement du tOit. 
la temperature a chute 
jusqu'a 550°C environ en 30mn pour toutes les sondes. Le 
refroidissement s'est poursuivi lentement, le defournement aeu 
lieu environ 68 heures apres la mise a feu (l'ecroulement de la 
chape a relance la combustion pendant 2 jours malgre la 
tentative d'etanchement. Cette relance etait due a une erreur de 
surveillance) (Figure 14). 
- Foyer C - 11 s'agissait egalement d'une fosse profonde 
mais construite avec du bois actuel. L'allumage 
a ete lance avec une tres grande quantite de braises. La montee 
en temperature fut e~tremement lente (100°C a 300°C maintenues 
tres longtemps), PUiS a atteint un pal ier final 
6 ·") - L-
sommet 4 heures apr~s la mise i feu. Les courbes inf ~rieures ont 
r~ellement amorc~ leur mont~e environ 2 heures apr~s la mise 
feu et se sont rejOintes enViron Ih30 apres . Les 
temp~ratures se sont maintenues environ 1 heure. La fermeture 
5h30 apr~s la mise i feu a entra1n~ uns baisse de la temperature 
jusqu'i 300°C en 1 heure et 120°C 4 heures plus tard. Environ 10 
heures apres la mise feu la chape s'est effondr'ee , les 
fissures ont ete aussit.ot colmat6!ss, mais les sondes 2 , :3 et 4: 
ont malgre tout accUSe un brusque rechauffement jusqu'a 300-
400°C. Le refroidissement a ete lent et sans nouvel effondrement 
du tOi~. Le def o urnement a eu lieu environ 24 heures apres la 
mise i feu (figure 15). 
- Foyer D - Cette fosse profonde a ete construite avec le 
bOiS fOSSile. La montee en temp~rature 
beaucoup plus rapide que pour le foyer C. La conduite de ces 
foyers fut tres dEdicate et difficile a maitriser. Cette 
diff~rence peut etre due ~galement i la nature du combustible. 
ce bOiS fossile etant extr~mement sec . Le .s temperatures 
atteintes furent assez faibles, de l 'ordre de 100°C a 600°C et 
ont ete maintenues 1 i 2 heures. L'effondrement du toit a du se 
produire environ 5 heures apres la mise a feu. Les fissures ont 
ete immediatement colmatees et le defournement a eu lieu environ 
25 heures apres la mise i fuu (figure 16). 
11.2 .6) Resultats des cuissons 
Le s resultats sont reSumeS dans le tableau X. 
11.2.7) ConclUSions sur les atmospheres de cuisson . 
Le foyer A a ~te. un foyer oxydant du type du foyer 4. 
Parmi les 7 vases legerement plus noirs , 5 etaient situes dans 
le haut du foyer. Ceci s ' exp 1 ique peut 8tre le 
refroidissement tres brutal survenu au sommet du foyer qUi a 
reduit le temps d'oxydation, qUi ne peut provoquer une 
decarburation que si la temperature est superieure i 300°C. Les 
vases situes dans les couches inf~rieures ont SUbi un refroidis-
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sement plus lent et une d~carburation presque totale. Meme le3 
vases plus petits, relativement proteges des echanges d'air par 
les plus gros, ont ete tres oxydes. 
Le foyer B eta it de type semi-oxydant. Le debut de la 
CUis~on s'est fait en atmosphere reductrice jusqu'au moment de 
l'effondrement de la chape, qUi a permi une forte a~ration du 
milieu durant au moins 4 heure::: (temps avant intervention) et 
l'absence de matiere carbones non brulee a empeche, apre.s 
etanchage des fissures, tout enrichissement de 
produits carbones. 
I 'atmosphere en 
Les foyers C et D n'ont subi aucune a~ration. T 1 ~ ~ est 
POSSible que la pr~sence de vases moins noir::; soit due a. un 
man que de combustible par rapport a. la quantite de ceramiques. 
L'atmosphere ~tait etouffee d'un bout a. l'autre de la CUisson. 
Le tableau XI resume les temperatures maximales 
atteintes et les atmospheres de cuisson de ces 4 foyers. 
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coloration des vases 
nbre de clair legert eder. brun e>:ter .noir exter 
foyer vases homog. +fonce coeur grise coeur grise coeur aspect de la 
noirs m.o. 
A 27 20 7 - - - -
(8) - - - - - -
_. 
B 27 aspect equivalent foyer semi -oxydant 1ere SeriE -
(8 ) - - - (8) - -
carbonisee 
C 27 - - 7(base) 4 16 mais visible 
(8) - - - 8 - (gros el ts) 
D 26 - - - 9(base) 18 idem. 
(8) - - - 8 - -
Tableau X • R6sultats des CUlssons de la seconde s6rie 
d'exp6rimentations. 
atmospher8 de duree de 
TO maximalcs attei n tes cuisso n l a Cllis -
Foyer base sommet s. s. post - cu i sso n son ( h. ) 
A 600°C 800°C R-O 0 36 
B 300°C 800- 1000°C R- O 0 68 
C 100°C 500°C R R 24 
D 350°C 600°C R R 25 
Ti:lb.ll.:!au Xl H R6sum6 des temp6ratures et atmosph~res de 
CUlsson obtenues dans les foyers de la 
seconde s6rie exp6rimentale. R = U r 6ductrice U 
ou u6touff6e u , 0 = oxydante. 
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~erreu~e 
la base 
- . 
---. -----,,---~----------------~ -.-- ----- (~ ) --
( 7) 
--
- -
--
-
Mon~a<;Je dc~ foyers de la seconde ~erle experimentale 
68 
-- - -
--""-- -. 
- -- r 05 J=? 0 l S du soil 
I se en place 
~e)~~ c-ha pe 
---
Montage de~ foyers; de la seconde serre experimentc:J1e.(finl, 
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11.31 Troisi~me s~rie exp~rimentale . (~t~ 1986). 
11.3.1) 
VARIATION DE L'ENFUMAGE DANS UN MEME FOYER 
OU EN FONCTION DU FOYER. 
Les Al~ments de composition des vases . 
1a l l'ar :;ile 
A la suite des analyses des vases CUits pr~c~demment 
nous avons voulu porter toute notre attention sur l'enfumage et 
le clegra.issant orga.nique, et laisser, pour cette exp~rimen-
tation, 1 'argile de cOt;§. C'est po1.1rquoi seule l'a1' .2:iI8 indl.ls-
trielle , n'apportant aucun carbone, a ~t~ utilis~e. 
Ib l le d~graissant 
Comme seul le d~graissant organique nous interessa.it, 
nous avons utilis~ une mati~re organique ancienne dat~e a 4000 
BP par le l.4C. 
Cette mati~re organique provient de tourbi~res riches 
en macrorestes v~g~taux et nous a ~t~ fournie par J.P . Daugas 
(Direction des Antiquit~s de Clermont-Ferrand). Nous avons 
utilis~ de la tourbe plus ou moins sableuse provenant de 2 
gisements 
- lieu-dit "Montpertuis" dans la commune de Charmeil 
(A llier). Ce niveau tourbeu x se situe au niveau du battement de 
la nappe phreatique, le gisement est de type carri~re. La 
datation 14i1 donDs Ly 3702 : 4880 !. 120 BP '-' 
- lieu-dit "Les moussons" dans l a commune de 
Hauterive (Allier). I 1 s'agit du meme type de gisement en 
carri~re que le prec~dent. C'est une coupe naturelle sur la rive 
gauche de l'Allier. La datation l.4C donne Ly 3701 : 3650 :- 110 BP 
SUite a une erreur de manipulation lors de la 
fabrication des pates c;§ramiqu8s 1 le d~graissant organiqu8 s'est 
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trouv~ ~tre pratiquement inexistant et cela nous a conduit i 
changer not re objectif. L'inter~t a ~t~ port~ sur l' ~ tude du 
p o urcentage d'impr~gnation d u ca rb o n e d'enfumage dans les 
c~ramiques. Nous n'avons pu rapidement recommencer la 
fabrication des vases car le temps necessaire i un sechag e 
correct et suffisamment lent nous manquait. 
Nous avions donc 1 argile 
pas de d~graissant. 
1I.3.2) Montage des vases . 
Les vases ont ~te faits par estampage dans un moule 
de pl~tre avec environ 1200g de p~te humide. A partir du m~me 
moule, et de la m~me quantit~ de p~te, 
fabriques a 2 dimensions : 
les vases ant ~t~ 
- courts et epais (20 cm de diametre, 6 cm de profandeur, 
1.5 cm d'~paisseur), Serie a . 
- hauts et fins (20 cm de diametre, 10 cm de profandeur, 
Serie b . 1 cm d'epaisseur), 
Ces variations d'epaisseur ont ete realisees afin d'observer 
l'influence de ce facteur sur les teneurs finales en carbone des 
vases. 
Vases 1 et 2 quantite negligeable de matiere organique de 
Montpertuis. 
Vases 3 et 4 quantite n~glige able de matiere organique de 
Hauterive. 
Les vases ont sech~ environ 3 mOiS a l'abri du soleil. 
11.3.3) choiX du nombre de vases 
Le chOiX initial de 8 vases par cuisson a ete fait en 
fonction de la taille des foyer s , afin qu'il yait suffisamment 
de combustible par rapport a la quantite de vases. 
3 echantillons furent fabriques pour effectuer deux 
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cuissons de type "confine" pour les comparer, 
lonnage de secours. 
et un echantil-
Nous avons obtenu 3 series de 8 vases. 
11.3.4) Les foyers 
Les cuissons ant ete effectuees en fosses profondes 
puisque ce mode de cuisson semblait convenir, mais les fosses 
etaient circulaires et non carrees, de dimenSions equivalentes 
au:{ prececlent8s, a sa.voir lm de diametre et de profondeur. Le 
combustible etait actuel, compose de brindilles et de buches 
fraichement coupees. 
La construction des deux foyers etait sensiblement 
differente 
ler foyer 
1 .... 
... 1 " epaiS de brindilles sur 
toute la base de la fosse 
- lit circulaire de branchages 
- lit circulaire de buches 
- vases en cercle a la 
peripherie du foyer 
- lit circulaire de bois 
- vases 
- lit circulaire de bOiS 
jusqu'au niveau du sol 
- couronne d'herbe fralche 
- chape de torchis (argile + 
pallle). eherninee centrale. 
2nd foyer 
lit epais de brindilles sur 
toute la base avec intercala-
tion de buches (aeration). 
- superposition branchages et 
buches en lits circulaires 
- vases en cerele a la 
peripherie du foyer 
- lit circulaire 
et de buches 
- vases 
de branehages 
- lit circulaire de bOis 
jusqu'au niveau du sol 
- couronne d'herbe frafche 
- chape de torchis. eheminee 
centra le et 4 events. 
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Les vases ~taient diSpoS~S en eerele, ouverture vers 
le sol, autour de la ehemin~e centrale et de telle sorte qu'a 
chacun des deux ~tages se trouvaient 2 vases courts et 2 vases 
ha uts. lIs ~taient envelopp~s, avant leur installation dans le 
foyer, d'une ~paiss e couche d'herbe fra~ch8. 
Le s diff~rents ~tages de boiS ont et~ invers~s dans 
leurs directions pour obtenir une meilleure circulation des gaz 
et eviter l'~touff eme nt du feu. 
Dans le second foyer, la cheminee centrale etait plus 
large et 4 ~vents ont ~t~ amenages d~s la mise en place de la 
chape. En eff e t la premi ~ re cuisson a ete tr~s diffieile a 
l a ncer par man que 
PUiS 4 events, ce 
seconde serie. Les 
d ' aeration, et nous a oblig~s 
qUi nous rapprocha it des 
deux range e s de vases o nt 
a am~nager 1, 
cuissons de la 
~t~ direetement 
posees l'un e sur l' au t re . 
thermiques 
Dans ch aq ue foyer ~taient instal lees 5 sondes 
1 a la base au centre des brindilles (sonde nOl) 
3 dans les bOiS entre les rang~es de vases 
(sondes n02, 3 et 4) 
- 1 dans 1es bois au sommet du foyer, vers la 
eheminee (sonde n05) 
4a/ diSposition des vases et des sondes thermigues 
La POSition des vases a 
construction du foy e r et est restee 
cuissons (page suivante ). 
~t~ relevee lors de la 
semblable pour le s deux 
ler foyer 
x 50nclc I\! 2-
o So"c:le. n~ 3 
• .sonde n! .(. 
. 
1er nrveau de vo ses 
2nd fO'ler . 
x .sondq n ~ 2. 
o S_d., n! .3 
• SOt\dq n '. -4 
. 
1er nrveau de vc lies 
_ f '~ _ 
j . ..,j 
o 
2~ nrveau de vases 
o 
2rrl nlVcau de vas cs 
4b/ d~roulem e nt des cuissons 
- Foyer I 
Le premier foyer apres de nombreuses tentatives de 
mise i feu, apres sa ferme~ure partielle par une chape de 
torchiS, a ete conduit tout i fait differemment. Le feu a ete 
lance en fosse ouverte avec plusieurs charges successives de 
telle sorte qu'il y ait toujours du combustible non brule, PUiS 
apres une derniere charge le foyer a ete totalement referme. 24 
heures apres nous avons defourne. Le bOiS au s ommet etait 
carbonise mais pas brule, les brindilles et le bois de la base 
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egalement. Les temperatures atteintes sont restees modestes 
(SOO°C en moyenne - figure 17). 
- foyer 11 Les brindilles de la base ont ete "aerees" par des 
b~ches intercalees et 4 events ont ~te crees d~s la mise en 
place de la chape. La cheminee centrale etait elargie. La mise a 
feu a ete rel at ivement rapide et l'on a essaye de controler la 
combustion par un jeu d'ouverture et de fe rmeture des events. 
En viro n 13 heur es apr~s l a mise a feu l a chape e tait totalement 
refermee. Le foyer a refroidi lentement. Les 
atteintes sont restees faibles (SOO°C environ). Le 
temperatures 
defournement 
a eu lie u env iron 33 heures apr~s la mise i f e u (f igur e 18). 
11.3.5 ) Re s ulta ts des cuisson s . 
Les r es ultats obtenus sont resumes dans le tableau XI I. 
11.3.S) Conclusions sur les atmosph~res de cuisson . 
Dans le premier foyer, au cours de la seconde partie 
de la cuisson (fermet ur e apr~s bourra ge de bOi;:;) , 1 'atmosph~re a 
ete confinee, et etait tres riche en elements volatils. 
Les vases obtenus sont tre s noirs Les quelques 
vases plus clairs ont subi une legere decarburation, 
lors du defournement car 
chaud. 
le foyer et ait encore 
Le second foyer qUi a ete mene tout au 
peut etre 
relativement 
lon g de la 
cuisson avec la chape, a donne des resultats beaucoup moins 
bons. Les events sont rest es longtemps ouverts et i 1 est 
probable qu'une legere deca~buration se sOit produite avant 
fermeture totale de la chape. 11 aurait fallu, avant fermeture, 
d'elements recharger en bOiS pour obtenir une grosse quantite 
volatils, une fumee plus ch a rgee en carbone et donc une 
coloration plus importante des vases. 
Le tableau XIII resume les atmospheres de CUisson de 
ces deux foyers de la troisieme serie experimentale. 
foyer 
II 
I 
f oyer 
I 
I I 
nbre de 
vases 
8 
8 
.,j 
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--
coloration des vases elements 
rouge rouge avec brun a noir vegetaux 
taches brunes noir 
vases noirs 
- 3Cdesquames) 0 ..... 2 entoures 
d'elts veg . 
carbonises 
- 1 1 6 idem. 
R6sultats des CUlssons de la troisi~me 
s6rie exp6rimentaJe. 
De nombreux vases 6taient cass6s du fait de 
I'absence de d6qraissant. 
temperature atmospheres dure e totale 
max i. de cuisso n de l a CUis .so n 
atteinte Cheures) 
'" ~ ..J.":> • post-cuisson 
500°CCfer me) R. R. 26 
lOOO°C(ouvertl 
semi-R. R. :33 
Tab .l i? i:'~U Xlll • r6sum6 des atmosph~res i.'.'t t ~'.' 11) P I!i I" a t U I" 1:.' ::." 
de cuisson de s foyel" s de la tl"oisi~1I)e s6 1"ie 
exp6l"imentaJe. R = "r6ducteul"" ou "6touff6", 
o :::: O.~·ydii~n tl.'.'. 
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-
qr o~ bois 
(niv eau du 501) 
Montage des foyers de la troisieme 
,.,~ I.. \ I. 
~
i!/)< 
:",1 
.# \ ' 
.' 
, \ 
', •. 
- -
event 
--' -_.__----r-_ 
.- . 
. . . . ' ... I ..... 
, I •• "" • 
•••• • : • .1,' '::':'. 
croElui~ n° 15 
serle exp~r imentale. 
chem in~e 
ce ntrale 
..... 7H .. -
1111 Conclusions sur les experimentations 
Apr~s quelques tatonnements, nous sommes parvenus A 
obtenir des atmosph~res de cuissons "e touffees" avec des 
temperatures suffisamment elevees pour que les vases sOient bien 
cuits. De vases d'abord a dominante rouge, dans les foyers en 
meule, nous sommes parvenus a obtenir des vases totalement noirs 
dans les fosses. Mais cette coloration n'a pas ete obtenue 
systematiquement dans tous les foyers en fosse profonde, ce qui 
montre la difficulte d'obtenir une cuisson dite enfumante dans 
ce type de foyers primitifs. 11 semblerait cependant que le 
moyen le plus efficace parmi ceux que nous avons utilises, 
la cuisson des vases en fosse profonde de forme carree. 
sOit 
Les cuissons en fosse ont ete beaucoup plus longues 
que celles effectuees en meule notamment dans la phase de 
refroidissement, plus lente et progressive. De ce fait les vases 
n'ont pas ete soumis a des ecarts de temperatures aussi brutaux 
au cours de la post-cuisson et le nombre de vases brises s'en 
est trouve reduit. 
En conclusion, les fosses 
particuli~rement les fosses carrees, ont 
profondes, 
donne des 
tr~s noires. Ce sont ces vases que nous avons 
particuli~rement au cours des analyses chimiques de 
(chapitre Ill). 
et plus 
ceramiques 
etudie plus 
laboratoire 
note 1 'etude thermique des cuissons des campagnes de 1984 et 
1985 est faite par Ph.Andrieux dans les cahiers de 
1 'Archeodrome n02 (1987). 
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Chapitre I I I : 
LES ANALYSES DE LABORATOIRE. 
le re partie analyse des argiles utiliseeS pour la fabrication 
des vases experimentaux. 
L'argile est 1 'element de base essentiel la 
confection des poteries. La genese des roches argileuses est 
variable et 
egalement. 
les composes carbones qu'elles contiennent 
A partir des trois argiles naturelles utilisees pour 
la confection des vases experimentaux (qUi sont d'origines assez 
differentes (chapitre 11, page43)), nous avons tente d'analyser 
les relations entre le carbone et les mineraux argileux, et 
l'influence de divers traitements phYSico-chimiques sur le 
comportement du carbone 
thermiques. 
lors des extractions chimiques ou 
L'argile liasique (page 56), qui est parmi ces trois 
argiles la plus proche de la composition d'un sol, et donc 
soumise aux memes phenom~nes d'alteration biochimique, a ete 
analysee plus particulierement. Le but de cette etude etait 
double : 
d'abord reconnaitre les composes organiques 
presents dans cette argile, 
- et surtout, 1 'approche d'une methode chimique 
d'extraction des composes humiques, que 1 'on retrouve sous forme 
de polluants dans les tessons qui ont sejourne dans 
(chapitre I, page 32). 
le sol 
- 80 -
1. 11 Les mineraux argileux 
De nombreuses etudes ont ete faites sur les liaisons 
organo-minerales presentes dans les sols, et notamment sur les 
liaisons entre les aCides humiques ou fulviques (page 26) et les 
mineraux argileux. 
Nous nous sommes particulierement interesses aces 
aCides humiques car il s'agit de la fraction organique 
vraissemblablement toujours presente dans les argiles 
par les potiers prehistoriques (chapitre I, page 19). 
utilisees 
La nature des composes organiques et des supports 
mineraux influence les phenomenes d'adsorption (adherence de 
substances .i la surface des sOlides). Dans les sols les liaisons 
se font par attraction d' ions et de molecules d'eau aux 
particules colloidales. Les ions ne sont pas tr~s fortement li~s 
et ils sont rempla9ables, ou echangeables, par des ions de m8me 
char ge (Bruckert, 1979). 
Les capacites d'adsorption sont 
mineral argileux a un autre. La kaolinite 
exemple est un mineral argileux a tres 
variables d'un 
faible 
d'echanges d'ions, la Montmorillonite 
DU CE = cation ~changeable) a par contre CEx,nH;:O 
capacite d'echange d'ions conSiderable, et 
capacite 
una 
l'Illite 
Nous avons donc decide d'analyser par diffraction X 
les argiles utilisees lors des experimentations afin de savoir 
Si elles sont mineralogiquement tres differentes et l'influence 
eventuelle de cette difference sur l'extraction du carbone 
present dans ces roches argileuses. 
1.1.1) Principe de la diffraction 
Le res eau cristallin de certaines substances se 
comporte, a 1 'egard des rayons X (RX) de faible longueur d'onde, 
comme un reseau de diffraction. 
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L'echantillon est bombarde par une source de RX, en 
subissant une rotation d'un angle ~ On obtient alors une 
diffraction qui est fonction de la distance reticulaire du 
reseau, car 1 'angle de diffraction du rayon incident est 
fonction du plan d'incidence et repond a la 10i de Bragg (2dSin.e 
= n ~; eest connu, >0.. est fixe, on en deduit donc d). 
Le spectre obtenu represente la position et 
1 'intensite des raies de diffraction du produit en fonction de 
1 'angle 2S. 
La determination mineralogique se fait a partir de 
tables sur lesquelles sont repertories les angles de 
diffraction ou les distances reticulaires d'un cristal ainsi que 
leurs intensites relatives, en fonction de la source de~ 
X ut i 1 isee, tube avec ant icathode de Co ou Cu ou Fe ... 
exemple de table mineral = Illite, tube de cobalt. 
. 0 
d ( A ) I (%) ou 26 diAl I (% ) 
10,0 100 10,2 10 100 
4,95 20 
4,48 90 23,0 4,48 90 
3,69 20B 
3,33 90 31, 1 3,33 90 
2,61 60 40,60 2,61 60 
1,53 60 71,5 1,53 60 
1.1.2) Mode operatoire 
rayons 
Les analyses ont ete faites au departement de 
geologie sedimentaire de l'UER des sciences de 
Lyon I. 
la terre de 
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Les argiles ont ete "dissoutes" dans 1 'eau distillee 
PUiS defloculees par 
en 
centrifugations successives a 1500t/mn 
(1 'argile reste suspension dans l'eau malgre la 
centrifugation). 
recuperee (loi 
La fraction la plus fine a ensuite ete 
de Stock = le diametre des particules en 
suspension, dans le liquide surnageant le culot de decantation 
gravimetrique, decroit en fonction du temps), PUiS centrifugee a 
3000t/mn. Le culot a ete etale sur des lames de verre et 
analyse, apres sechage, par diffraction X. L'analyse a ete faite 
sur un echantillon naturel PUiS sur un echantillon traite une 
nuit a l'ethylene glycol. Ce traitement permet de distinguer 
certaines argiles dites "gon flantes" comme la montmorillonite, 
et qui sont mises en eVidences par le deplacement de leurs piCS 
de diffraction apres traitement ( 1 a distance reticulaire 
augmente et donc 1 'angle de diffraction est modifie). 
1.1.3) Resultats . 
Pour chaque argile nous avons obtenu 2 spectres, 1 'un 
sur 1 'argile naturelle (N.) 
1 'ethylene glycol (G.). 
1 'autre sur l'argile traitee a 
Spectres 1 - 11 s'agit de l'argile industrielle qUi est un 
melange d'illite (1) et de kaolinite (K). L'argile 
enrichie, c'est a dire l'argile industrielle ayant 
fermentee un an avec de la matiere organique 
fraiche, presente les mamas min~raux argileux. 
Spectres 2 - Argile karstique, constituee d'un melange d'illite 
et de kaolinite avec predominance de la kaolinite. 
On y trouve un peu de chlorite (Ch). 
Spectres 3 - Argile de percolation (triasique), constituee 
presqu'exclusivement d'illite, 
chlorite. 
Spectres 4 - Argile de surface (liasique) 
avec tres peu de 
constituee d'un 
melange d'illite et de kaolinite en proportions a 
K. 
N. 
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peu pres equivalentes. 
Aucune de ces argiles ne contient de montmorillonite. 
I . 
K. 
Ch. 
r. 
K. 
Ch. 
Ch. 
K. 
Ch. 
I. ( 
)~ 
J 
G--J 
te~~--~------~O--______ ~j ____ ~O 
35 30 .to AO 3 
:?.e!!.E...~ . !:~~ __ .. L • A I" q i 1 & 
in(.iu:.'"tl"iel1e. 
I. r. 
K. 
K. 
T. 
N, 
G, 
j 
AO 3 
§..e..~S_~'_~~i!!...;'E..2_ • A I'" 9 i 1 & 
kA.i": . .:d;,1. qUf.!. 
I. 
I. 
Ch. 
G.) 
2e~i5-----3~O---------2'~----------~~o------~1 Z& --T---~--------~--------~-------rt 
35 ~O.AO?;
§E..!!. c t:.I_~ $ .3' • A I'" q.i .l & I,"j e 
(jl!! ;:;IJI"TiiiCI!!. 
:'§J? I.~ c,:.t!:.!!-=~--.i • A r q .i ,ll,~ 
de P&I"r::o.liiit.ion. 
Ces quatre types d'argile sont tres semblables dans 
leur composition mineralogique. Il aurait et~ interessant 
d'avoir deux extremes (kaolinite - montmorillonit81. Dans le cas 
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qUi se pr~sente il est probable qu'aucune variation notable 
n'apparaisse dans 
argileux. 
l'extraction du carbone li~ aux min~raux 
I. 21 
Argile mineraux argileux 
industrielle illite = kaolinite 
karstique kaolinite > illite 
percolation (triasique) illite (chlorite) 
surface (liasique) illite = kaolinite 
Nature des min~raux argileux des argiles utilis6es 
pour la fabrication des vases exp6rimentaux. 
Nature du carbone . 
La distinction entre le carbone d'origine organique 
et le carbone d'origine min~rale peut se faire de deux fa90ns, 
apres dosage du carbone total et extraction chlorhydrique des 
carbonates (XCO~ + 2HCl ---) XCl~ + CO~ + H~O 
- mesure de la quantit~ de CO 2 d~gag~ 
ou 
- dosage du carbone residuel dans l'echantillon. 
Nous avons ChOisi d'utiliser le second type de dosage 
(carbone residuel). 
1. 2. 1) Principe du dosage 
Les echantillons ont ~te doses au laboratoire de 
microanalyses du CNRS de Solaise (Rhone). Principe d~taill~ dans 
l'annexe a. 
1.2.2) Mode operatoire 
Les argiles ont ete sechees a 1 'etuve PUiS 
reduites en poudre (diametre < 0,5 mm). Une partie a ete dosee 
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telle qu'elle, l'autre a subi d'abord une decarbonatation i 
1 'acide (HC1) i chaud durant 2 heures avec agitation magnetique 
PUiS elle a ete dosee de la meme fa90n. 
Les deux argiles, industrielle et enrichie, ne font 
pas, ou tres peu, d'effervescence et la fraction liquide est de 
couleur orange (oxydes de fer). 
Les trois autres argiles reagissent bien i l'attaque 
aCide, les fractions liquides sont jaune ou jaune-arange 
(oxydes de fer). 
Les echanti llons ont ete rinces jusqu'i neutralisa-
tion du pH (6,5-7), PUiS analyses. 
1. 2. 3) Resultats . 
ar g il e % carbone total % carbone apres attaque aCide 
(= carbone organique) 
industrielle 0, 1 0, 1 
enrichie 2,6 2,3 
karstiqUe 1,8 0,6 
I 
triasique 
I 
1,9 1,0 
tiaSiqUe 4,7 1, 1 
Dosages du carbone total et du carbone organique des 
argiles utilis6e s pour la fabrication des va ses exp6rimentaux. 
Argile karstique i 1 s'agit probablement d'une argile de 
decalcif1cation des raches calcaires et son 
carbone est d'origine essentiellement 
minerale. Mais le carbone residuel apres 
attaque aCide reste important (0,6%) compte 
tenu de 1 'origine de cette argile. Celle-ci 
provient d'une grotte dans laquelle ont ete 
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mises en eVidence les traces d'une 
occupation humaine. L'appoYc de carbone 
organique peut provenir de cette occupation. 
Cela serait a confirmer par la presence de 
phosphore dans l'argile. 
Argile de percolation (Triasique) La teneur en carbone total 
est identique a celle de l'argile karstique, 
mais la proportion de carbon~ organique est 
legerement superieure (1%). Cette argile 
peut entratner avec elle des ~lements du sol 
sus-jacent i la grotte et etre enrichie en 
elements organiques (chapit~e 11, page 43). 
Argile de surface (Liasique) : Cette argile est tres riche en 
carbone (carbone total 
grosse proportion de 
4, 7~O. Une 
ce carbone 
tres 
est 
d'origine minerale (3,5%). Cela peut 
s'expliquer par la prOximite immediate de la 
falaise calcaire. Carbone organique : 1,1%. 
Contrairement a notre attonte, nous avons mis en 
eVidence une faible quantite de carbone dans l'argile 
industrielle. Nous verrons que ce carbone n'est pas sensible aux 
traitements phYSicc-chimiques que nous avons fait subir aux 
echantillons. Cett.e argile de couleur rouge prend une teinte 
plus brune lorsqu'elle est enrichie en matiere organique (argile 
enrichie) et sa t8neur en carbone est tres fortement augmentee 
(2,6% de carbone total, 2,3% de carbone organique). 
1.3/ Extraction du carbone organique en fonction de la 
temperature 
Pour etudier la mobilisation du carbone organique 
lors de la cuisson primaire, ou lors du brulage au laboratoire 
(notamment pour sa datation 1~C) nous avons procede au 
brulage de ces argiles a differentes temperatures, et dans 
differentes conditions. 
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Nous avons effectue 4 types de brulages 
1 - decarbonatation des 5 argiles et brulage sous courant 
d'oxygene a 3 temperatures differentes, pendant 30 mn. 
2 - "cu isson" des 5 argiles en atmosphere etouffee pendant 20 mn 
PUiS decarbonatation et brulage sous courant d'oxygene 
temperatures differentes pendant 30 mn. 
a 3 
3 - "cu isson" de 4 argiles (industrielle, enrichie, karstique, 
triasique) en atmosphere oxydante PUiS a echanges d'air 
reduits pendant Ih et 3h, et decarbonatation. 
4 - "cu isson" de galettes d'argile liasique dans un four 
electrique, en atmosphere oxydante (atmosphere naturelle), a 
2 temperatures, pendant 2h et 10h. 
1. 3. 1) Appareillages . 
Le systeme de base des trois premiers types de 
brulage est schematise dans la figure 19. 
L'echantillon, en poudre, de 19 a 3g, est place dans 
une nacelle de quartz a l'interieur d'un petit tube de quartz. 
Un four tubulaire a temperature variable assure le maintient de 
la temperature sur toute la peripherie du tube. Quelques 
variations interviennent en fonction du type de brulage a 
effectuer 
- brulage sous courant d'oxygene une extremite du tube reste 
ouverte, par 1 'autre on 
envoie un courant continu d'oxygene pur durant la montee en 
temperature, le brulage, et le refroidissement. 
- "cu isson" en atmosphere etouffee le tube est ferme aux deux 
extremites avec a l'une 
d'elles un systeme de soupape servant de securite en cas de 
surpression de gaz dans le tube. La fermeture est maintenue 
durant les trois phases de la "cu isson" (chauffage, maintient, 
refrOidissement). 
- "cuisson" en atmosphere oxydante le brulage se fait en 
C .. .z: ... ~:i.I .. l .. I.:: .. !:' 
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Four h.Io ... I ... ;". 
~ ~tII'f .... r ... f~ ri~l"blt. 
echclle 1/3 
T \J b. cl. ""lCU~~ 
Sch6ma du principe de base 
A bru.laqc> 
h diff6rentes temp6ratures et dans des 
conditions variab.les, des arqtles utijis6es 
pour la fabrication des vases exp6rimentaux. 
Tubt de '1 ....... f~~ 
i,,~ .. C'\ ... r • 
Repr6sentation sch6matique du banc de brQlaqe 
du laboratoire (CDAl, Lyon) utijis6 pour jes 
premi~res datations de poteries. 
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lai ssant les deux extr~mit~s du tube ouvertes, sans 
intervention. 
- "cu isson" en atmosphere a ~changes d'air r~duits le tube est 
ferm~, et 
reli~ d'un cOt~ i un vase d'expension (101) contenant de l'air 
ambiant. Ce systeme permet de limiter les apports en oxygene 
au cours de la cuisson. L'atmosphere est cependant beaucoup 
mOins ~touff~e que dans le systeme a soupape d~crit plus haut. 
Pour la cuisson de l'argi1e liasique (galettes de 
10cm de diametre et 2 cm d'~paisseur environ) nous avons utilis~ 
un four ~lectrique c1assique, 
d~pos~es les galettes d'argile. 
a l'int~rieur duque1 ont 
1.3.2) ChoiX des temp~ratures 
2a/ brG1age sous courant d'oxygene 
Le choix des temp~ratures de brulage a ~t~ fait a 
partir du mat~riel pr~sent au laboratoire et sur lequel ont ~t~ 
~ffectu~s 1es essais pr~liminaires (chapitre 1 , page 36) . Le 
banc de brulage ~tait chauff~ par des becs bunsen et la 
temp~rature maximale atteinte au point de chauffe ~tait de 450°C 
(figure 20). Nous avons donc choisi a priori cette temp~rature 
(460°C) pour nos essais. 
11 ~tait interessant d'avoir une 
inf~rieure et une temperature superieure a 460°C. 
temp~rature 
Nous avons 
choisi 300°C et 700°C en nous basant sur les travaux de Jambu et 
DupUiS (1975). Leurs travaux portaient sur le comportement 
thermique des liaisons orga~o-minerales des sols. lIs ont montre 
qu'une grande partie de la matiere humique est extraite entre 
180°C et 530°C, et i1s ont defini differentes zones thermiques 
importantes. Nous en avons retenues 4 : 
- 270-340°C - les liaison hydrogene entre co11oides min~raux et 
substances humiques sont detruites en provoquant 
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une decarboxylation (perte des groupements 
carboxyle = COOH). La temperature maximale varie 
avec la nature de la fraction minerale et culmine 
a 270-280°C avec les hydroxydes de fer, a 
280-340°C avec les hydroxydes d'alumine et a 
310-320°C avec les silicates. 
- 380-410°C - les matieres organiques decarboxylees des 
temperatures inferieUreS sont partiellement ou 
totalement detruiteS. 
- 550-650°C - oxydation des complexes tres stables avec des 
silicates, phosphates ou aluminates. 
- 700-800°C - dissociation des carbonates et oxydation de la 
matiere organique qUi a pu 8tre aux 
carbonates formes au cours du chauffage. 
2bl "cuisson" en atmosphere etouffee 
Nous avons cherche a voir l'influence d'une cuisson 
en atmosphere "etouffee" sur la teneur en carbone de l'argile, 
mais surtout sur les conditions d'extraction du carbone residuel 
au cours d'un brulage sous oxygene pur. 
Nous avons ChOiSi une temperature proche de celles 
atteintes par les foyers experimentaux "etouffes" qui etaient de 
l'ordre de 500°C (chapitre 11, tableau XI page 66). Notre four a 
ete regIe a 510°C. 
2cl "cuisson" en atmosphere oxydante et 
a echanges d'air reduits 
Nous avons choisi les temperatures atteintes par les 
foyers experimentaux a atmosphere plutOt oxydante (chapitre I, 
tableau VIII, page 52). Nous avons choisi la temperature de 
800°C. 
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2dl cuisson des galettes d'argile liasique 
Nous avons repris les temp~ratures exp~rimentales de 
500°C et 800°C. 
1. 3.3) R~sultats 
'l. de carbone (poids) 
pure decarbonatee brulage 1 brulage 2 brulage 3 (SOO·C) brulage 4 
---
510·C puis (o>:ydant) 
argi 1 e 300·C 460·C 700'C 51O'C 300·C 460'C 700'C oxyd. lair redui t 500·C SOO'C 
industrielle 0,1 0,1 - - - 0,1 - 0,1 (0,1 0,1 0,1 - -
enrichie 2,6 2,3 - 0,2 <0,1 1,3 1,3 0,5 <0 ,1 0,1 1,0 - -
karstique 1,S 0,6 - - - - - - - lh-O,I lh-0,6 - -
3h-O,1 3h-O,l - -
triasique 1,9 1,0 - - - - - - - 0,1 lh-O,4 - -
3h-O,1 - -
liasique 4,7 1,1 - 0,1 <0,1 1,0 - (0, 1 (0,1 - - 2h-2,S 2h-2,1 
10h-O,05 10h-O,0 
I 
Dosages I.R. du carbone (% poids) dans les argiles apr~s 
diff6rents traitements thermiques. 
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Observations 
- "cu isson" etouffee a 510°C : sur 3 argiles une seule a une 
teneur en carbone legerement inferieure a la teneur 
de l'argile decarbonatee. Cette argile (enrichie) a 
produit beaucoup de gaz au cours de ce brGlage, et 
par le jeu de la soupape une certaine quantite s'est 
echappee comprenant sans doute une certaine 
de CO 2 • cs qui axplique la parts de carbone. 
les resultats des deux autres 
(industrie1 1e et 1iasique), on remarque que 
quantite 
argiles 
l'argile 
conserve son carbone. Celui-ci a ete pyrolyse 
(decomposition chimiqu.e obtenue par chauffage) et les 
argiles liasiqu.e et enr ichie sont devenues noires. 
L'argile industrielle reste rouge. Donc l e carbone a 
3 ubi des modifications, notamment dans ses liaisons 
.?I.vec le3 autre:::; elements, mais demeure au sein de 
l 'argile. 
- brGlages sous couran t d'oxygene. 
un seul echantillon a ete dose, 
et on ne no t e aucune modification des teneurs en 
carbone . La coloration des poudres, cette 
temperature n'est pas du tout modifiee. 
o n n'observe pas de variation 
notable des proportions de carbone dose, que ce soit 
avec ou. sans "precuis sOn " et-ouffee Les 
pertes sont respectivement de l'ordre de 90% et 95% 
de carbone. Ce qui nous montre que a 460°C la plus 
grande part du carbone organique present dans une 
a1' g i 1 e est consomme sous cou1'ant d'oxygene. On 
observe un debut de decoloration des echantillons. 
les pourcentages de carbone 
doses sont equivalents ceux 
decoloration des echantillons est 
de 
tres forte, 
La 
sauf 
- 93 -
pour l'argile industrielle qUi reste rouge (ce qUi 
est logique pUisqu'elle n'etait pas noire au depart). 
- "cuissons" en atmospheres var iables :. 
1.3.4) 
- 500°C: nous avons mis en eVidence l'importance du 
temps de cuisson sur les quantites de carbone 
dose, puisque l'argile liasique perd 40% de son 
carbone en 2h et pratiquement 100% en 10h. 
- 800°C : en fait la variation entre les pourcentages 
de carbone extrait soit en atmosphere oxydante soit 
avec des echanges d'air reduits est faible. Mais par 
contre le temps de br~lage est tres important 
argile karstique - 0% en 1h 
-80% en 3h 
argile triasique -60% en lh 
-90% en 3h 
Sur 1 'ar g i 1 e enrichie 1 'influence 
1 'atmosphere est plus marquee (100% en oxydant, 
en "etouffe"). 
de 
50% 
Cette importance du temps de cuisson peut 
etre d~e i un probl~me de diffusion des mati~r83 
carbonees au sein du tesson. 
La temperature n'a aucun effet 
carbone de 1 'argile industrielle. 
DiScussion des resultats . 
On retiendra 2 pOints de ces analyses : 
sur le 
- la precuisson des argiles, a 510°C, en atmosphere "etouffee" 
et en four electrique, apporte peu de modifications sur leurs 
teneurs en carbone et sur 1 'extraction de ce carbone sous 
courant d'oxygene. Seule la coloration est modifiee, 
par la pyrolyse du carbone. 
provoquee 
- A 460°C le carbone est deja brule presque en totalite. Seul le 
carbone de l'argile industrielle (en quantite extremement 
faible) est conserve. 
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Dans un tesson de poterie, le carbone de 1 'ar g i 1 e 
peut donc etre extrait ou mobilis~ lors de la cuisson primaire 
du vase (au moins partiellement). Mais il est probable que dans 
le cas d'une ciramique noire (cuisson en atmosphire "itouffie"), 
une bonne partie de ce carbone demeure dans la ciramique. 
doute 
Donc pour la datation d'un tesson il faudra sans 
limiter la tempiratur~ de brUlage sous oxyg~ne, au 
laboratoire, a moins de 450°C, afin d'iviter d'extraire le 
carbone de l'argile (trop ancien), qui peut risider dans le 
tesson apris sa cuisson primaire. 
1.4/ Analyse des matiires carbonies de l'argile liasique . 
Cette argile a iti choisie car elle a iti soumise aux 
phinomines d'altiration biochimique des sols, et il est probable 
qu'elle contienne des composis organiques correspondant a 
diffirents stades du phinomine d'humification. Ce sont les types 
de composis que 1 'on peut retrouver dans un tesson apr~s son 
sijour dans les couches archiologiques, et que 1 'on a appelli 
les matiires humiques d'origine secondaire (chapitre I, page 32) 
Les risultats obtenus a partir de l'analyse de cette 
argile nous ont iti utiles dans la recherche d'un moyen efficace 
d'extraction de ces composis humiques qUi 
certains tessons (annexe c). 
peuvent contaminer 
L'itude a iti menie en deux parties: 
extraction chimique des diffirents types 
organiques prisents dans l'argile. 
de composis 
analyses phySico-chimiques des diverses fractions obtenues. 
L'argile a iti analysie a l'itat brut (crue) PUiS 
apris cuisson en four ilectrique a 500°C et 800°C, 2h et 10h 
( vo i r 1.3). 
1. 4.1) Les substances organiques des sols . 
Les sols renferment simultaniment un ensemble tris 
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heterogene de matieres organiques d'origines variees 
- les matieres vegetales decomposables, ou matiere 
pression, 
organique fra~che. 
des matieres organiques resistantes ou 
heritee. 
- des corps microbiens, ou biomasse. 
Sous 
pH .. 
1 'influence de plusieurs facteurs 
la matiere organique fraTche subit 
modifications biochimiques, c'est ce qu'on 
l'humification. On peut alors distinguer 2 fractions: 
humine 
(temps, 
des 
appelle 
lIes composes humiques alcalino-solubles, de nature 
essentiellement aromatique (composes organiques benzeniques). 
Ce sont essenttellement les acides fulviques 
(extractibles par le pyrophosphate de soude mais non 
precipitables par les acides) et les acides humiques (solubles 
dans le pyrophosphate de soude et preCipitables par les acides). 
On distingue les aCides humiques (AH) libres extractibles par 
NaOH 0, 1N, les AH lieS au fer extractibles par un traitement 
chlorhydrique et les AH lieS aux argiles extractibles par un 
traitement HCl 6N - HF 40% (40 ml - 80 ml). 
2 - une fraction inextractible, l'humine d'insolubilisation et 
les metabolites microbiens (humine microbienne). 
L'humine est un produit complexe et heterogene qui 
fait partie de la matiere organique liee. On distingue trois 
groupes les composes tres polymerises (lignine a peine 
transformee, une solution a pH13 en extrait un peu), les 
composes tres polymeriseS lies aux matieres minerales (liberes 
par une attaque aCide) dans lesquels on distingue les composes 
dissous partiellement par une solution a pH13 et ceux lies a 
l'aluminium et au fer, insolubles a pH13. 
Par une suite de traitements chimiques, on peut 
separer ces differentes fractions d'un sol ou dans un sediment 
(Debras-Guedon, 1967 Jacquin, 1967 Dommergues, 1970 
Fevrier, 1981). 
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Le temps de transformation des matieres organiques 
est long, et chaque fraction est d'age diff~rent, d'ou 
l'importance d'eliminer ces composes avant la datation de tout 
echantillon (tableau I). 
1.4.2) Extraction chimique des composes oreaniques de 
l'argile liasique . 
2a/ mode operatoire 
Nous nous ~ommes inspires des travaux de A.Fevrier 
(1981) en y apportant quelques modifications notamment pour les 
extractions basiques. (page 97). 
Aux solutions basiques utiliSeeS nous avons ajoute de 
la baryte (Ba(OH)2,8H2 0) qUi protege contre la 
recarbonatation de la solution. L'extraction sodique a 
differents pH permet une solubilisation selective des composes 
organiques (a pH10-11 on extrait principalement les composes 
humiques alors qu'a pH12-13 on favorise l'extraction des 
composes fulviques). 
1.4.3) Analyses phySico-chimiques des fractions obtenues . 
Les composes presents dans les sols sont essentiel-
lement de nature aromatique et nous avons insiste au cours des 
analyses sur ce type de composes. 
L'analyse est diviSee en deux parties 
a - analyse du carbone . 
b - analyse des composes organiques. 
Les techniques utilisees ne sont pas les m~me3 pour 
l'etude de fractions solides (S) ou liquides (L ). 
argile argile cui te argile cui te 
crue 500'C 800"C 
I I 
I 
I 
broyage 
d~carbonatation HC1 B% 
Sechage - broyage ------ "Sl" 
t 
extraction basique pH11 ---- ·IL1" 
puis pH13 --- "L2" 
lavage - sechage - broyage --- "S2" 
I 
attaques acides 
Hel 6N - HC16N-HF40X - HCl 6N 
lavages (6 a 7) -
sechage - broyage ----- "S3" 
I 
extraction basique pH13 ----- "L3" 
! 
hUllline d'insolubilisation --- "54" 
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lion broie environ 150g d'~chanti110n au broyeur a bi11e de 
fa~on a Obtenir une poudre fine. Cette poudre est ensuite 
trait~e par HC1 B%, lh sous agitation puis au repos une nuit. 
,On centrifuge ensuite a 400t/mn et on 1ave le residu. 11 
seche lh a 1 '~tuve a 10StC. Une fraction (151") est pre1evee 
pour l' anal yse. 
21 an broie a nouveau les 100g de residu sec qu'oo traite avec 
200ml de soude pHll, lh sous agitation et une demi-journee au 
repos. an centrifuge a 4000t/mn et on recupere le filtrat en 
fiole bouchee ("Ll"). an recommence la meme operation avec de 
la soude a pH13 (fi1trat "L2"). Le residu est lave et seche a 
l'etuve. Une fraction ("52") est pr~levee pour 1 'analyse. 
La soude detruit certaines liaisons organo-minerales. 
Elle provoque une forte dispersion des argiles. 
31 an broie de nouveau le residu sec. 11 en reste environ 9Og. 
La poudre est attaquee par HCl6N a chaud (100·C) sur banc de 
sable jusqu'a evaporation a sec. Cette extraction per~t de 
briser les liaisons entre le fer et les ~tieres humiques. Le 
residu est alors attaque par un melange Hel6N-HF40X 
(40ml-BOml) dans un becher en tef10n. Ce melange permet de 
solubiliser 1es mineraux silicates et de liberer d'eventuels 
composes organiques lies aUK argiles. Cette attaque . est 
repetee deux fois a chaud (100'C) jusqu'a evaporation des 
acides. On reprend ensuite une attaque par HC10N comme la 
premiere. Le residu est 1ave et seche a 1 '~tuve. Une fraction 
("53") est pre1evee pour 1 'analyse. 
41 Le residu sec (environ 3g) est attaque par 20ml de soude a 
pH13, lh sous agitation et une nuit au repos. an centrifuge 
et on recupere le filtrat (NL3") dans une fiole bouchee. Le 
residu (IIS4") est 1ave et sec M a 1 'etuve. 
f10de opel"atoil"e uti_}i:.;,~ pour ~ :s~_~.!,aJ:..£on '=- him-..£~_de:s 
d i ~I e r :s e :.,;0 of rat: t i (') n:s de t.: () '!!P. 0 :s e :s h Y:!.'!..Lql!:.!!.:LJd . .r:._ e :5 e r, t :s .. __ ~~_~. n :'''-... _'=--~~J:...9.....~ 1 e 
L£5!~"-.Lg!:.~£_ • 
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3a/ analyses du carbone . 
Principe 
1 - sur les residus solides le dosage de carbone a ete 
effectue soit au centre de microanalyses du CNRS (Solaise) 
(analyse IR de la ban de caracteristique du CO 2 - voir annexe a) 
soit au CDAI de Lyon (mesure de la pression de CO2 ... ·lD i r 
annexe bl. Dans les deux cas la recuperation du gaz se fait 
apres 
... 
brulage de la poudre a. 1000°C environ et sous courant 
d'oxy g ene pur. 
2 - sur les fractions liquides le dosage de carbone a ete 
effectue par spectrometrie d'emission atomique 
equipe d'une torche a. plasmal. 
(spectrometre 
L'echantillon, injecte dans la torche a. plama (plasma 
= gaz fortement ionise, qui permet d'obtenir de tres hautes 
temperatures d'excitation), est porte a des temperatures de 
1 'ordre de Les molecules sont alors · entierement 
dissociees et la vapeur atomique formee est excitee par 1 'argon 
ionise. En selectionnant une longueur d'onde d'emission 
caracteristique du carbone ( = 2478,577 Al et en effectuant un 
etalonnage a. l'aide d'etalons de carbonate de sodium, 
doser le carbone. 
on peut 
Resultats . 
Tableau XIV 
Tableau XV 
% en pOids de carbone dans 
fractions solides. 
quantites de carbone en ppm dans 
fractions liquides. 
les 
les 
Du tableau XIV nous tirons plusieurs observations: 
- environ 76% du carbone de cette argile est d'origine minerale. 
- en comparant les fractions "Sl" (apres decarbonatationl de 
l'argile crue et des argiles cUites on remarque que 
- la quantite de carbone presente dans l'argile cuite 
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nature de 1 'echantillon % en pOids de carbone 
argi le crue 
argile cuite 
argi le cuite 
Tableau XIV • " '_'_" __ ' __' _ __ "_M 
Sl 
S2 
S3 
S4 
500°C-10h-
Sl 
S2 
800°C-10h-
Sl 
S2 
DO$age$ I. R. (annexe a) du 
fraction$ solide$ obtenue$ 
traitements chimique$, $ur 
crue ou cuite. 
4,70 
1, 10 
1, 10 
2,80 
1,40 
0,05 
0,05 
0,01 
0,01 
carbone dans les 
aprts diff'rent$ 
l'argile liasique 
nature de l'echantillon carbone (-.EE.m ) 
argile crue 
L1 60 
L2 285 
ar gi le cuite 500°C-10h-
L1 -
L2 90 
argile cuite 800°C-10h-
L1 280 
L2 130 
Iab_lea.~3V. Dosage$ de carbone par spectrom,trie d "mis$ion 
atomique (pla$ma) sur les jU$ d'extractions • 
pHII (LI) et pHI3 (L2) sur l'argile liasique crue 
ou cuite. 
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a 500°C represente environ 3% de celle de 1 'argile 
crue. 
- La quantite de carbone presente dans 1 'argile 
cUite a 800°C represente environ 1% de celle de 
l'argile crue et 33% de celle de l'argile cUite a 
500°C. 
Ces fractions sont donc tres appauvries apres cuisson en 
atmosphere oxydante. 
- le residu S3 est tres noir et contient environ 2,8% de carbone. 
Par elimination des composes Silicates, on a concentre les 
composes organiques. Une derniere extraction (pH13) en elimine 
la mOitie , le reste correspond a l'humine d'insolubilisation. 
Du tableau XV on note que les quantites de carbone 
extraites a pH13 sont encore importantes, apres une premiere 
extraction a pH11. 
En comparant ces deux tableaux on remarque que l'on 
ne decelle pas de variation des teneurs en carbone sur les 
echantillons solides apres extractions basiques (S2) et sur les 
echantillons decarbonates (S1), mais on met en eVidence des 
quantites non negligeables de carbone dans les JUS d'extractions 
a pH11 et pH13. 
en conclusion 
Les dosages de carbone effectues sur les fractions 
solides sont relativement imprecis, la methode de dosage n'etant 
pas suffisamment sensible (voir annexe a). 
D'une fa90n generale l'extraction a pH13 est beaucoup 
plus efficace qu'a pH11. En traitant les echantillons par une 
Solution basique a ce pH (13) on devrait donc eliminer une 
partie beaucoup plus importante de matieres humiques 
secondaires, polluantes, qu'a pH11. 
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3b/ analyse des composes organiques . 
principe . 
1 - sur les residus solides : analyse par thermogravimetrie. 
Cette methode permet la mesure continue des 
variations de pOids d'un echantillon maintenu dans une 
atmosphere determinee et soumis a une variation reguliere de la 
temperature. Elle a pour but de determiner, en fonction de la 
temperature, les quantites de constituants volatils degagees 
par l'echantillon, et provenant de decompositions internes. 
2 - sur les fractions 
d'absorption UV. 
liquides analyse par spectrometrie 
Les rayons Ultra-violets (UV) sont des radiations de 
longueurs d'ondes comprises entre 400 nm et 200 nm environ (lnm 
= 10-e m), L'analyse reposs sur la capacit~ preprs a un corps 
d'absorber des rayonnements. Un rayonnement UV emis par une 
source est absorbe par l'echantillon, qUi peut &tre plus au 
moins dilue. On determine les longueurs d'ondes absorbees, cette 
absorption depend des substances presentes dans la solution. Les 
limites de detection obtenues sont de l'ordre du ppm : mg/l. 
- 1 - THERMOGRAVIMETRIE. 
mode operatoire 
Les residus solides, en poudre seche, ont ete peses 
tres exactement sur une balance de precision. Les quantites 
analysees etaient de l'ordre de 19. La poudre etait placee dans 
un creuset de porcelaine. 
Le cycle thermique du four electrique a 
d'abord a 1 'atmosphere 
restant l'air ambiant. 
ete impose 
de brulage 
( ... 
<::1 
...... 
150 
p
e
rte
 
d
e
 
p
o
id
s 
(m
q
l 
V
 
\v
 
.-... v 0 E 1ooi.!! 
vI 
Q
 
-
.... 
o 
C
 
..c 
,~I 
I.!! v 
..c. u v 
5
0
 .1
5
0
 
1
0
0
 
5
0
 
, 
, , 
~
 
~
 
<10 
I , 
, 
, 
, 
, 
, 
, 
..... ' . 
I 
0 N 
... 
, 
, 
, 
, 
, 
, 
.-
,
/
 
f i CJ'-:!r_~_~t • 
C
o
u
r b
e
 
th
e
r
 m
o
g
r a~' i m
fj tr
 i q
u
e 
A
rg
ile
 
c
ru
e
 -5
1
-
1,3
3
7
 
9. 
V
: 5
0
·C
/". 
E
c.l.ellt 
; ,,;~; ,,-let 
E
 ehQ
lle 
"
,o
d
"
i'"
 
--
-------1
-
2
8
4
°C
 d
e 
l'a
r
g
ile
 
lia
s
iq
u
e
, 
c
r
u
e
, 
a
p
r
.s
 
d
fjc
a
rb
o
n
a
ta
tio
n
 
(H
e
l 
8
%
). 
, 
,,'''t , 
, 
I 
, 
, 
I 
, 
,. 
, 
, 
" 
4
8
0
°C
 
,. 
, 
/ 
_"'--.... f 
7.15%
 
4
2
3
°C
 
5,6 %
 
, / 
, , 
/ " 
~
 
4,3 %
 
~
 
-0
 
0 
0
-
I(
)
 
~
 
..... 
N
 . 
I 
>D 
~
 
e
ch
e
lle
 
In/tlale 
i 
• 
i 
I(
)
 
\0
 
0 
0 
>D 
0
-
-0
 
.... 
G
O
 
~
 
..... 
N
 
ion 
.,., 
...,., 
--
co 
.
.... 
O
T
<
c 
e
ch
e
lle
 ~
 
m
o
d
/fre
e
 ~
 
-----_._------
250 
pcrte de poid5 
( mg.l 
Figure 22 
- 103 -
Courbes thermogravimetriques des differentes 
fractions chimiques de I 'argile liasique crue. 
("51" = argile decarbonatee, "52" = "51" + 2 
extractions basiques, pH!! et pH!3, "83" = "82" + 
attaques acides HCI-HF). 
Argile cru~ 
-+ 
200 
150 
I 
100l 
SO 
__ .or 
~ 
/ , 
/" , , , 
~ 
, 
/ 
;' , , , 
0 0 
0 0 
N .., 
S1 ~,3S 8- v= '300 °C ,". 
S2 (" ~. V: '300°C I ". 
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Courbes thermogravim6triques des fractions uSl
u 
«('/I,!icarbonatation un.iqul,:?ment) de } 'a l"qi} e liasiqu£:.> 
crue ou cuite ~ 500 a C ou 800°C, 2 h£:.>ures, en four 
I? .1 I? c ,t r .r: qu e • 
perte en poids 
mg) 
~ 
Ar'Jile crue Si 
Argile cui~e 
500 "C- 2h. 51 
<;2 _0 
Ar91'/e cuite 
800°C-2h.51 -+ 
~ 
I 3,4- Ojo 
.-
~ 
or / 
/" 
" / 2~ 1% / // 0 1 
/ 2"/01 //~ I 0( 0 
1/ 
0(/ ---* -- ------
I /0"- I 
2%1 0(//' I 
I //,' o I 
1-1~ " 3,6 ro I I ---f- I - I 
I I 
I 
I 
I 
2;3%: I 
I I 
1 I 
I I 
8 0 0 8 0 0 0 0 0 0 0 0 
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- 105 -
resultats 
Nous avons obtenu differentes courbes 
gravimetriques (OU ATP) - figures 21, 22, 23 -
thermo-
- courbe 1 - (figure 21) elle a ete effectuee sur l'argile crue 
decarbonatee avec une vitesse de montee en temperature tres 
lente (50°C/h). Cette courbe n'est pas exploitable et no us avons 
modifie l'echelle (echelle verticale x3, echelle horizontale 
x1,1l . Nous 
discutables, 
y avons 
avec les 
note trois 
pertes en 
pOint&- d'inflexion 
pOids correspondant. 
assez 
Cette 
courbe sera laissee de c~te. 
- courbe 2 - (figure 22) il s'agit de l'analyse 
fractions obtenues a partir de l'argile crue. 
temperature etait de 300°C/h. 
de differentes 
La montee en 
"Sl" : on note un pOint d'inflexion a 540°C 
avec une perte en pOids de l'ordre de 3,5% qui peut &tre due en 
partie au depart de l,eau de constitution de la kaolinite 
(550 ° C) . 
"S2" Cette courbe est assez peu 
differente de la precedente. Le pOint d'inflexion est le m&me 
(560°C) mais le pourcentage de pOids perdu est sensiblement plus 
eleve (5% environ). Le carbone extrait par le traitement basique 
est probablement en grand~ partie un carbone assez stable 
~hermiquement. Une plus gr~nde partie du carbone residuel est 
extraite lors du brulage. 
"S3" Cette courbe a une allure tres 
differente des autres, la plus grande partie des elements sont 
extraits apres 700-750°C (il s'agit peut etre de l'humine 
d'insolubilisation). On ne retrouve pas de point d'inflexion 
vers 530-550°C mais un plateau (pas de depart ) . 
- courbe 3 - (figure 23) Nous avons reporte les courbes obtenues 
sur les fractions "Sl" de l'argile crue et cUite a 500°C et 
800°C. La montee en temperature etait de 300°C/h. Jusqu'a 530°C 
les courbes des argiles cUites sont semblables. Au-dela de cette 
temperature 
('C) 
200 
300 
400 
500 
600 
700 
800 
900 
1000 
Tab.ll.:,>i:'xU XI/I N 
echantillon 
argil e crue 
51 
51 
52 
S3 
T i:,:\l::ll "·)i:':\l.l X V 1: I " 
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1. de poids perdu en foncti on de la temperature sur : 
argile crue argile crue argila cuite 500'C argile cui te 800'C 
53 54 -2h- 53 -2h- 53 
1,2 2,4 0,6 0,6 
3,9 4,5 3,9 1,7 
6,5 6,8 5,5 4,1 
9,1 8,8 6,9 7,4 
9,6 9,4 7,4 9,1 
10,0 10,3 7,8 9,7 
14 ,2 14,4 11,4 12,0 
27,8 29 ,9 21 ,8 18,1 
38,2 ~C' ,., ,,;,J, .. 35 ,1 31,5 
fertes de poids en fonction de la temp6rature 
de brQ1age sur 1es fractions solides r6cup6r6es 
i:'lr)rl~'>:.:;: 1:(:,>:.:;: i:ltti:'lque:.:.~ aC/1.'.1es /·,IC1 .... ·,I"'r· :.:.~ur .l·· arq.i.1.I.:,> 
.x.i i:'l:.:.~.i. que N 
'l. poids perdu par rapport ~ 1. poids perdu par rapport au 
la quantite ini tiale . 1. total e}:trai t dans les 2 zones. 
180-340'C 340-53O"C 180-340'C 340-530'C 
1,4 4,0 26 74 
1,7 ? ') -,'- 44 56 
1,1 , , 33 67 -,-
3,1 4,5 40 60 
Pertes de poids en fonction de la temp~rat ure 
sur diff~rentes fractions r~cup~r~es apr~s les 
traitements chimiqu8s, sur :I. 'argi18 liasiqu8 
CI'" U(·:·:·)" 
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temperature l'argile cUite a 800°C perd 2% en pOids de plus que 
l'argile cUite a 500°C. 11 y a peut-etre eu un changement de 
structure ou de combinaison des elements organiques. 
La courbe de l'argile crue se detache des deux autres 
des 200°C et les pertes de pOids deviennent tres nettement 
superieUreS a partir de 530°C. Cette difference est sans doute 
causee par des departs plus importants de matiere organique (une 
partie de celle-ci a pu etre extraite au cours de la cuisson de 
l'argile). Nous avons reporte sur cette mSme figure la courbe 
thermogravimetrique de la fraction "S2" de l'argile cUite a 
500°C. La difference entre cette courbe et celle de "SI" est 
tres negligeable. 
- tableau XVI - Toutes les courbes effectuees sur les fractions 
"S3", c'est a dire apres les extractions aCides HCl-HF ont la 
meme allure (voir courbe 1). Nous avons simplement releve les 
pertes de pOids en fonction de la temperature sur ces fractions 
de l'argile crue ou cuite a 500°C ou 800°C. 
On remarque que entre 500°C et 900°C les pertes sont 
plus importantes sur l'argile cuite a 800°C que celle cUite a 
500°C, tout en restant inferieures a celles de l'argile crue. 
discussion . 
Nous nous sommes particulierement interesses aux 
. zones de temperatures de 180-340°C et 340-530°C definies par 
Jambu et DupUiS (1975) comme etant les zones ou la presque 
totalite de la matiere organique non liee devrait Stre extraite. 
La premiere remarque que l'on peut faire est la 
d'un point presence sur pratiquement toutes ces courbes 
d'inflexion aux alentours de 530-550°C . Cette temperature 
correspond au depart des matieres organiques, amorce des 180°C. 
Dans le tableau XVII nous avons reporte les pertes en 
pOids des differentes fractions obtenues sur l'argile crue, dans 
les zones de temperatures de 180-340°C et 340-530°C. 
On remarque que pour les troiS fractions, les 
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proportions de POids perdu entre les deux zones thermiques sont 
tres peu differentes, avec cependant une legere augmentation de 
la proportion de composes extractibles entre 180°C et 340°C sur 
les argiles cUites. 
- 2 - SPECTROMETR1E D'ABSORPT10N U.V. 
mode operatoire 
Les JUS d'extractions sont analyses tel quels par 
spectrometrie U.V., dans des cuves de quartz. 
nos echantillons nous avons analyse un JUS de 
des acides fulviques. 
resultats . 
Parallelement i 
podzol contenant 
Les courbes obtenues donnent l'absorbance 
solution en fonction de la longueur d'onde emise (de 350 
nm). 
de la 
a 200 
Les courbes (figures 24 et 25) presentent un 
changement de concavite au deli de 250 nm (zone d'absorbance des 
aromatiques). 
11 ne nous a pas ete 
differentes courbes obten~es, de 
presents dans les JUS d'extraction. 
possible, a partir des 
determiner les elements 
Les melanges sont trop 
complexes et aucun piC n'apparait clairement. 11 se peut me me 
que certains composes mineraux absorbent egalement. 
Nous remarquons que la courbe obtenue sur le jUs 
de podzol (figure 24) a la me me allure que celles obtenues a 
partir de nos echantillons. Nous sommes donc bien en presence 
d'une majOrite de composes humiques et fulviques. 
- courbeeffectuee sur la fraction "L3" (figure 25) : il s'agit 
du JUS d'extraction (pH13) effectue apres les attaques acides 
HCI-HF. La matiere organique liee aux colloides mineraux a ete 
liberee et une partie peut alors etre extraite par une solution 
basique. On ne remarque pas de difference notable entre la 
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courbe de l'argile crue et celle de l'argile cuite a 500°C. Par 
contre la courbe de l'argile cUite a 800°C est tres differente. 
Dans la zone de 250-300 nm on extrait beaucoup moins de composes 
apres la cuisson a 800°C. Le piC obtenu dans la zone des 
longueurs d'onde de 200-250 nm indique la presence de composes 
organiques differents des composes extraits precedemment. On ne 
peut les identifier car tous les types de composes organiques 
absorbent a cette longueur d'onde. 
discussion . 
- 1 - Les differentes courbes ne nous permettent pas de 
determiner precisement le type d'elements organiques presents, 
mais elles nous permettent de mettre a nouveau en eVidence 
l'efficacite des deux extractions a pH11 et a pH13. 
- 2 - A partir de la courbe de la figure 24, on remarque 
qu'une partie de la matiere organique encore extractible sur 
l'argile cuite a 500°C a disparu au cours de la cuisson a 800°C. 
Cette matiere organique aurait donc ete detruite entre 500°C et 
Cela peut correspondre a la decomposition mise en 
eVidence par 1 'analyse thermogravimetrique (page 105), 
530°C. 
vers 
3 - D'une fa90n geoerale on remarque que a pH13 on 
extrait encore une quantite non negligeable de composes 
organiques sur des echantillons qui ont deja subi une extraction 
a pH 11. 
- Note -
Nous avons essaye d'analyser les residus solides par 
la spectrometrie d'absorption moleculaire Infra-Rouge. 
Les rayons Infra-rouges (IR) ont des longueurs d'onde 
situees entre 0,5 et 1000r. La zone de radiations I.R. situee 
entre 2 et 15 t (5000 - 660 cm- 1 ) est la plus utilisee en 
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chimie organique. Le spectre d'absorption 
tres caracteristique et permet l'analyse 
molecules (arrangements entre atomes, 
presente un aspect 
des structures des 
distances entre 
atomes ... ). Le spectre se presente sous forme de bandes, la 
position du maximum des bandes d'absorption est exprime en 
nombre d'onde (cm-i) laur intensit' en absorption. Les bandes 
obtenues sont comparees a celles obtenues a partir d'elements 
connus. 
Nous avons obtenu des spectres qui ne nous apportent 
pas d'information interessante sur les matieres organiques de 
l'argile liasique. Les sensibilites ne sont pas suffisantes, on 
a un facteur 100 ou 1000 par rapport a I 'analyse U.V. 
3cl Conclusions . 
A partir de l'analyse des mineraux 
nature du carbone et de son extraction en 
argileux, 
fonction 
de 
de 
la 
la 
temperature, sur les 5 argiles utilisees pour la fabrication des 
vases experimentaux, 
importantes: 
nous avons pu faire 3 remarques 
1 - les miner~ux argileux sont simples et representes 
presqu'exclusivement par l'illite et / ou la kaolinite. 
2 - le carbone subit probablement quelques modifications 
phySico-chimiques lo~~ de la cuisson en atmosphere 
"etouffee" de l'argile ten four electrique), maiS cela 
n'influence pas de fagon notable son dosage au cours du 
brulage au laboratoire, sous courant d'oxygene. 
3 - Des 450°C on observe le depart d'une tres grande partie du 
carbone par brulage de l'echantillon, decarbonate, sous 
courant d'oxygene. 
I.'etude particuliere de la matiere organique de 
l'argile liasique (proche d'un sol) nous a amenes a faire 5 
remarques : 
a - on obtient bien a la fin des traitements chimiques, servant 
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a separer les differentes fractions organiques de cette 
argile, un residu insoluble qui est l'humine 
d'insolubilisation, tres lourde. Nous sommes donc bien en 
presence d'un materiau de composition proche de celle d'un 
sol. 
b - la cuisson de l'argile, en atmosphere 
sa teneur en une forte diminution de 
apres cuisson (a 800°C notamment), 
present est 
rapport a la 
proportion du carbone 
attaque basique (par 
extractible sur 1 'argile cruel. 
reductrice, provoque 
carbone. Cependant 
une plus grande 
extractible par une 
quantite de carbone 
c - les extractions sont plus efficaces a pH13 qu'a pH11. 
d - 11 est certain que thermiquement il se passe quelque chose 
vers 550°C. 11 s'agit probablement de la disparition d'une 
fraction importante de composes organiques. 
e - 11 n'est pas possible a partir 
U.V. de definir la nature des 
des analyses d'absorption 
elements extraits par les 
Solutions basiques car nous avons . a faire a des melanges 
tres complexes de composes organiques. 
Nous retiendrons de ces analyses que lors du 
traitement des tessons de ~oterie au laboratoire, apres avoir 
: decarbonate les echantillbns par une solution aCide (HCl 8%), il 
faudra effectuer une extraction basique a pH13. Cela permettra 
d'eliminer une partie tres importante de la matiere organique, 
notamment les AH extractibles par NaOH et les AH lies au fer 
(extractibles par le traitement chlorhydrique). Seuls les AH 
lies aux mineraux argileux resteront dans le tesson, mais on peut 
penser qu'ils ne seront pas extraits au cours du brulage de 
laboratoire (sous oxygene) Si la temperature reste moderee 
«400°C). 11 faut cependant verifier que l'on obtient alors 
suffisamment de carbone pour effectuer une datation radiocarbone 
par la methode des compteurs a sCintillation liquide. 
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2eme partie analyse du carbone des vases experimentaux 
L' analyse des argi les ut i 1 isees. pour la confection 
des vases experimentaux nous a apporte quelques renseignements 
sur le comportement du carbone qu'elles contiennent)au cours de 
divers traitements phYSico-chimiques (page 112). 
Dans la ceramique, 1 'argile a ete melangee a d 'autres 
elements, mineraux ou organiques, et a subi une phase de cuisson 
particul iere (voir chapitre I I). Le comportement de son carbone 
a donc pu etre mod·ifie par divers facteur.s. En outre, 18s 
premiers resultats, obtenus sur les argiles seules, nous ont 
servi de point de depart dans l'analyse des vases experimentaux 
(voir lere partie du chapitre Ill). 
11 convient donc maintenant, par diverses analyses de 
laboratoire sur les tessons fabriques experimentalement, de 
rechercher les temperatures de brulage optimales pour la 
datation des tessons de poteries archeologiques. 
11. 1) Deroulement des analyses 
Les analyses se sont deroulees en trois phases 
1- dosages des teneurs en carbone des vases cuits en fonction de 
leur composition originelle ou de leur mode de cuisson . 
..... 
2- pourcentages de carbone extraits des vases cuits en fonction 
de la temperature de brulage au laboratoire et en fonction de 
leur composition originelle. 
3- mesure de I 'activite radiocarbone de differents vases cuits, 
influence de la temperature de brulage au laboratoire. 
11.1.1/ Dosages des teneurs en carbone des vases cuits . 
11 est important pour effectuer une datation ~4C 
que l'echantillon contienne suffisamment de carbone (VOir 
chapitre I, I.6), p.19), Or, les vases obtenus au cours des 
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trois series experimentales sont de compositions et de 
colorations tres variees (chapitre 11). On peut penser a priori 
qu'un echantillon noir contient plus de carbone qu'un 
echantillon rouge, maiS il ne faut pas oublier que le carbone 
n'est pas le seul element colorant d'une ceramique, le Fer et le 
Titane peuvent ~galement atre i l'origine d'une couleur noire 
(Manning, 1975). 
Le dosage du carbone contenu dans les vases 
experimentaux a donc eu pour but a la fois de tester cette 
hypothese de liaison entre la couleur et la teneur en carbone, 
maiS egalement la recherche de~rapports pouvant exister entre la 
teneur en carbone d'un vase et ses composants de fabrication 
(argile, degraissant, cuisson). 
lal mode operatoire 
- 1ere serie experimentale (p.43). Le nombre de vases analyses 
a ete limite du fait de leur coloration en general tres claire. 
Nous avons effectue 2 Series de mesures 
des dosages de carbone sur 5 vases provenant d'un meme foyer 
(n03) mais dont la nature de l'argile de base est variable. Le 
type de composition est le meme i savoir 80% d'argile 
de degraissant mineral. 
et 20% 
- des dosages de carbone sur 8 vases de composition equivalente 
(mame argile et mAme type de degraissant) provenant des 4 
foyers. Nous avons choisi des vases fabriques a partir de 
l'argile industrielle car elle n'apporte pas de carbone. C'est 
l'atmosphere de cUisson, et son influence sur la teneur en 
carbone, qui est analysee. 
Pour les vases presentant de fortes variations de 
coloration, des echantillons ont ete preleves en differents 
points du vase en fonction de la teinte. 
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- 2nde serie e~erimentale (p.56). Taus les vases provenant 
des 3 cuissons en fosse fermee ant ete analyses. 
Leurs teintes etaient dans l'ensemble homogenes et un 
seul echantillonnage a suffit. 
- 3eme serie experimentale (p.69). Taus les vases ont ete 
analyses. Pour les vases provenant du premier foyer un seul 
echantillonnage par vase a suffit alors que pour ceux du second 
foyer il a fallu faire en general 2 prelevements en raison de 
l'heterogeneite de leurs colorations. 
Les echantillons, de petite taille (de 109 a 60g 
environ) ont ete broyes dans un petit broyeur a lame. La poudre 
tres fine (0,3-0,5 mm) a ete decarbonatee par attaque chimique a 
l'aide d'une solution d'acide chlorhydrique a 8%, une nuit a 
l'etuve (90°C) pour eliminer tous 1es carbonates. Apres 
neutralisation du pH a l'aide de plusieurs ringages, 1es 
echantil10ns ant ete seches a 1 'etuve. 
1.b/ appareillage . 
Les echantillons decarbonates et seches ont ete doses 
par Infra-Rouge au 1aboratoire de microanalyses de Solaise (VOir 
annexe a). 
En parallele certains echantil10ns ant ete doses par 
mesure de la pression de CO 2 , 
(VOir annexe b) i1 semblait 
faire rapidement un dosage de 
certains echantillons. 
au laboratoire de radiocarbone 
en effet 
carbone 
Dans les deux systemes, le 
brulage de l'echantillon, sous forme 
1000°C, sous courant d'oxygene pur. 
1.c/ resultats. 
interessant 
avant la 
de pouvoir 
datation de 
dosage se fait apres 
de poudre, a environ 
Les resultats des tableaux XVIII et XIX correspondent 
a l'ana1yse des vases de la premiere serie experimentale. 
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Les resultats de la seconde serie sont consignes dans 
le tableau XX. 
Dans le tableau XXI se sont 
~nalyses des vases de la troisiime serie. 
1.d/ diSCUSSion des resultats . 
les resultats des 
Comme nous nous y attendions, la couleur est fonction 
de la teneur en carbone, du moins en carbone ne provenant pas 
deS carbonates. 
Des tableaux XVIII et XIX nous retiendrons que de 
fdibles variations de couleur ne traduisent pas des teneurs 
dlfferentes en carbone, alors qU'un fort contraste (par exemple 
~vec d' importantes zones noires) resulte de concentrations en 
r,drbone tres differentes. 
L'atmosphere de cuisson a une influence importante 
~ur la teneur en carbone de la ceramique, pUisque 
- dans les foyers oxydants environ 90% des vases ont 
des teneurs en carbone tres inferieures a 1% (tableaux XVIII et 
XIX). 
- dans les foyers "etouffes" environ 90% des vases 
ont des teneurs superieures a 1% (tableau XX, foyers B et C). 
Cette observation va bien dans le sens de la premiire 
puisque la majOrite des vases cuits en fosse fermee sont de 
couleur tres foncee. 
L'importance de la composition du vase est egalement 
mise en eVidence. En effet la majOrite des vases a teneur plus 
forte en carbone ont ete enrichis en matiere organique avant la 
cUisson : ce sont 70% des vases dont la teneur est superieure a 
2% de carbone. 
Cette observation peut etre mise 
atmosphires de cuisson car dans un vase 
en rapport avec lea 
cUit en atmosphire 
"etouffee" les elements organiques sont carbonises mais pas 
totalement consumes comme cela peut ~tre 
cuisson oxydante. 
le cas lors d'uDe 
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- _._-------,------------,---_.---..., 
composition 
du vase 
argile industrielle 
et calcite 
argile enrichie 
et chamotte 
argile industrielle 
et chamotte 
argile karstique 
et calcite 
argile liasique 
et calcite 
couleur de 
I . echanti lion 
faces rouges a grises 
coeur rouge 
faces brunes a grises 
coeur brun a noir 
coeur rouge ou 
coeur brun 
1 face noire,coeur rouge 
faces grisees,coeur brun 
rouge 
noire 
'!. de carbone 
(I.R. ) 
0,10 
0,30 
0,20 
0,60 
0,20 
0,60 
1,60 
Tii~b.ll!.>au XIII .r. • Dosages de carbone de 5 va ses provenant du 
foyer n03 de la premi~re s~rie exp~rimentale. 
composition '!. de carbone foyer 
du vase (I.R.) n'1 n'2 n'3 n'4 
1-- -- ------.- -- -.--- - --------- --------1-----
argile industrielle 
801. 
chaux 201. 
avant Hel 
apres Hel 
brun 
0,30 
0,10 
brun rose 
0,10 
0,20 0,20 
brun clair rouille 
0,20 
-----------t------+------I----~----~----~ 
argile industrielle 
70'1. 
chau:< 201. 
m.o. 101. 
Tab.l i!!aU X 1" X • 
avant Hel 
apres Hel 
0,50 0,20 0,40 
brun brun rouille rouille 
0,15 0,10 0,10 
0,20 
rouille 
0,10 
tres fonce ~run 
----- ---.-- - - ------\ 
Dosages de car bone de 8 va ses provenant de s 4 
foyer s de la premi.re s'r ie exp~ri ment ale . 
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~ .... -.. "" " " " - - .. _-... __ ..... -_ .. _ .. -._._-- _._---- - -- .--_ .. _- ---------
_____ co~os..!.~~p.!!j~ _ vase _ . _ _ ~y. de carbone apres HCl (I.R. ) 'I. de carbone a res HC1 _ (CO~)_ 
argile degraissant degraissant foyer foyer foyer foyer foyer foyer 
mineral _~~~~.9!:l~ _ _ B C 0 B .---- -r-- .--.----.... -.--. - -_ .. _- .. - ---- -- C 0 - - --j 
0'1. 1,70 1,10 1,65 - 1,50 
i c 20'1. 
n h 10'1. ---_Q.2Q_- . ___ .1-,~_Q.._. __ )..L5~_ -... _ -._--- ... -- -------.- ----- f---- ----- -\----1 
d a 0'1. 1,55 5,50 3,50 -
u u 40'1. 
s x 10'1. 4,70 6,30 4,90 -
t ... --_.- -- ---- -~--
r 0'1. 0,10 0,90 0,20 - 0,20 
i s 20'1. 
e a 10'1. _0.1~ 1 45 _1J9 __ . _____ QJl ---.--.- - -----.--------- -.-~---- 0 ______ -___ __ J..J~ 
1 b 0'1. 0,15 0,65 0,70 0,1 o 0,50 
1 1 40'1. 
e e 10'1. 0,15 1,15 
t'OO-
-
c 
e h 20'1. 0'1. 0,50 1,35 2,20 
0,50 
2,60 
n a - -----r---
r u 
i x 40'1. 0'1. 2,30 1,70 3,60 2,8 o 
c 
h s 
i a 20'1. 0'1. 0,20 2,85 2,00 0,11 2,00 
e b -
1 
e 40'1. 0'1. 0,30 1,70 2,15 -
--1---- --1----- --.- - -----+----1 
0'1. - - - -
c 20'1. 
1 h 10'1. 1 10 _l~ ___ ~O_ ----------_.- 5 20 - -- ----1----'----/ 
i a 0'1. - - - -
a u 40'1. 
5 x 10'1. 3,15 5,60 1,10 - 5,90 
i ,..-- --
q 0'1. 0,20 1,65 5,60 -
u 5 20'1. 
e a 10'1. 0,30 3,75 __ r-_2,40 __ -- .--.--'-- -
b 0'1. 0,20 1,75 1,50 -
1 40'1. 
e 10'1. 0,20 1,50 5,90 -
-
T i:,~b .l ei:' U XX Dosage s de ca rbo ne des va ses e u its e n f o sses 
profonde s d a n s l a sec onde s~rie e x p ~ rim e ntal e . 
T i:'l b .ll.~ ill U 
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-----.-- - ----------.. -~----------.---
reference du vase 
-- ---r-'--
__ i9.~L_ ___________~~ ____ ~~_ 2a 2b 3a 3b 4a ~~ -,----
II 
'i.C.de la 
pate crue 0,15 0,15 
'l.C.du vase 0,50 0,80 
0,20 
0,30 
-,..---
ceuleur de brun brun 
1 'echantille qris 
'i.C. du vase 
ceuleur de 
1 'echanti 11 e 
0,55 0,30 
qris gris 
fence fenc 
brun 
---
0,30 
qris 
e fence 
0,20 
0,30 
- ---
brun 
clair 
--
0,50 
sable 
eranq 
0,30 0,30 0,10 0,10 
-- ---- -----f--.-
0,45 0,40 0,65 1,20 
--- -----. 
brun brun brun brun 
clair clair fence 
-_. -- ---
0,50 0,85 0,05 0,50 
1-. 
gris qris beige brun 
fence fence 
----.1---- .-- -.- ----
xx.!.' • Dosages de ca rbone des v ases de la tr oisi.me 
s~rie exp6rimentale. 
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A partir du tableau XXI nous observons que : 
les teneurs en carbone sont toutes inferieures a 
1%, or certains vases sont tres noirs. Mous mettons a nouveau en 
eVidence l'importance de la matiere organique dans les vases des 
autres series contenant plus de 1% de carbone. 
- en general, les teneurs en carbone apres la cuisson 
sont superieures a celles des pates c~ramiques crues. 11 existe 
donc bien un apport plus ou moins 
enfumage. 
important de carbone par 
En conclusion nous pouvons dire que la teneur en 
carbone necessaire a l'analyse du 14C d'un vase a de 
grandes chances d'etre atteinte si 
foncee. 
le vase est de 
J;'J 1 us 
c Cl u 1 e l.lr 
11.1.2/ Extractions du carbone en fonction de la temperature 
11 est important pour la datation de savoir quel type 
... 
de carbone est extrait de I 'echantillon lors de son brulage au 
laboratoire, sous courant d'oxygene. 
Le meme type d'~tude que celle effectu~e sur les 
argiles (matiere premiere essentielle a la fabrication des 
vases) - decrite dans la premiere partie du chapitre 111- a ete 
repris sur les vases experimentaux, fabriques a partir de ces 
argiles. 
2.a/ mode operatoire 
Comme pour le dosage de carbone les echantillons ont 
ete broyes, decarbonates, neutralises a pH6,5-7 et seches a 
l'etuve (90°C). 
Les poudres obtenues ant ete brulees a differentes 
temperatures. Les echantillons etaient tres petits, de 1 'ordre 
de 19 a 3g. lIs ont ete doses en carbone avant et apres brulage, 
par mesure de la pression de CO~ (annexe b). 
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- 1ere Serie experimentale . La premiere approche a ete faite 
sur 1 vase provenant du foyer n01, sur lequel se distinguaient 
3 zones de colorations tres differentes. Nous en avons tire 3 
echantillons qUi ont ete brules sous courant d'oxygene a des 
temperatures comprises entre 430°C et 600°C. 
- 2nde serie experimentale . Une vingtaine de vases, choiSis 
en fonction de leurs teneurs en carbone et de leur composition 
ont ete analyses. Les echantillons etaient composes de tous 
les types d'argiles, avec ou sans matiere organique ajoutee, 
et leurs teneurs en carbone (pour des vases equivalents mais 
cuits dans des foyers differents) variaient de fa90n notable. 
2 series ont ete faites 
- les temperatures de brulage ont ete celles 
utilisees sur les argiles 
pendant 3-4 heures. 
(P. 89) , 430°C 
- les temperatures de brulage ont ete tres legerement 
modifiees, elles etaient de 340°C - 430°C et 655°C, pendant 10 
ou 30 mn. Ces temperatures correspondent aux zones 
caracteristiques definies par Jambu et DupUiS (1975) decrites 
p.89. 
2.b/ appareillage 
L'appareillage est le mame que celui utiliS~ pour le 
brulage des argiles, et decrit page 87. 
2.c/ resultats. 
Nous avons obtenu 5 tableaux. Le tableau XXII 
correspond a la premiere serie experimentale. Les tableaux 
XXIII, XXIV, XXV et XXVI correspondent a la seconde. 
2.d/ discussion des resultats . 
Du tableau XXII nous retiendrons que 1 'echantillon 
le plus riche en carbone, et le plus noir, est tres appauvri en 
carbone des 550°C. Le plus clair, contenant tres peu de carbone, 
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n'en perd pratiquement pas,quelle que soit 
brulage. L'echantillon brun est laisse 
deearbonate. 
la 
de 
temperature de 
eot~ car mal 
Done, le carbone, present dans un tesson clair en 
faible quantite, est tres diffieilement extraetible a 600°C, 
alors que eelui present dans un tesson nOir, en tres grande 
quantite, est pratiquement extrait en totalite a 550°C. Cela 
peut s'expliquer par le fait que ee carbone facilement 
extractible a ete oxyde, dans la zone claire du vase, lors de sa 
cuisson primaire. 
Du tableau XXIII nous avons tire les courbes de la 
figure 26. La repartition semble tout a fait alleatoire avec 
cependant une plus forte concentration des vases enrichis en 
matiere organique dans la zone de 65-100% de carbone extrait, 
des 300°C. 
Le carbone provenant de la matiere 
lorsqu'il n'a pas ete totalement brule au cours de 
organique, 
la euisson 
primaire du vase, est facilement extractible au laboratoire, a 
de faibles temperatures. 
Du tableau XXIV nous avons tire les eourbes de la 
figure 27. En fait entre 300°C et 460°C ce sont 
eelles de la figure 26. 
les m8mes que 
- 300°C - 47% des eehantillons perdent plus de 60% de carbone, 
dont - 67% contiennent, avant brulage, plus de 3% 
de carbone. 
- 80% sont enrichis en matiere organique. 
53% des eChantillons perdent moins de 40% de carbone, 
dont - 62% contiennent, avant brfilage, plus de 3% 
de carbone. 
- 30% sont enrichis en matiere organique. 
- 460°C - 65% des echantillons perdent plus de 60% de carbone, 
dont - 73% sont enrichis en matiere organique. 
couleur 
du vase 
noir 
brun 
-----
rouge 
--
rab .ll?i:'~u XXI 
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,------- r " 
I.C.apri!!s T' de grillage. i.C.apres i.C. couleur 
HCI 3 - 4 h. qri 11 age ~ du apre~_'!!:D I age_ 
550'C 0,05 95 beige clair 
1,7 
600'C 0,10 95 beige 
--t-----
430'C 1,50 20 brun 
1,9 
600'C 1,25 35 rouge 
---,------------ -
600'C 0,30 o rouge 
0,3 
600'C 0,20 15 rouge 
Variation des teneurs en carbone lors du 
brQlage sous oxygbne de 3 zones d ' un m~m e 
va se de la premibre s'rie exp4rimentale 
(argile liasique et calcite, foyer n Ul). 
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-- ------,----------.-----.----- r--------·-----
300'C 430'C 700'C 
--~- ------
arqi le deqraissant I.C. 'l.C.restant I.~erdl!... ~estant %C.perdu 'l.C.restant ~~rdu __ ---
sable 0,20 0,15 25 0,03 85 0,04 85 
I 5,60 3,50 40 2,40 60 1,10 80 
i - - ---.---- ._ ---------- - -- --------r---- 1-. __ ._--- - - ---
a sable 0,35 0,10 77 0,01 95 0,05 85 
s et 2,25 0,80 66 0,15 95 0,10 95 
i m.o. 3,75 0,80 79 0,05 100 0,05 100 
q _._--- ---- ... _- --- ---- --- -----r - ----r --- t------.-- ---. _._-- -- ------
u 1,25 1,40 0 1,00 20 0,40 70 
e chaux 4,75 5,00 0 4,20 10 2,85 40 
et 7,50 1,85 75 0,95 85 0,60 90 
m.o. 3, 15 3,45 0 1,85 40 0,00 100 
5,60 3,75 33 0,44 90 - -
- - - -- . _._-----
sable 0.15 - - 0,01 95 0,04- 70 
i 0,75 0,25 65 0,05 90 0,05 90 
n -- -
d 1,55 0,65 60 0,20 90 1,65 0 
u chaux 3,80 3,45 10 1,30 65 0,15 95 
s 5,55 4,90 10 2,15 60 1, 20 80 
t - - -- ----r-- -- - ---- -
r chau:< 4,65 3,45 25 3,35 30 1,20 75 
et 4,90 4,15 15 4,60 05 3,40 30 
m.o. 6,30 4,55 25 4,45 30 1,95 70 
-- ~. ------ -----
e 0,20 0,02 90 0,05 90 0,02 90 
n sable 1,95 0,70 65 0,20 90 0,05 100 
r 2,20 0,20 90 0,05 100 - -
i -.-- --r-------1------
c chaux 3,60 1,00 70 0,10 95 0,20 95 
h. 1,70 0,70 60 - - - -
'------ ---_._--- ----- - ----
Tabll:!a u XXlII • Variation s des teneur s en carbone .... ............ -................................................ . 
di V I.'! r ;:;. dl.'! .l a secondl.'! $11.i r i If! 
I.? .),:. P I.~ r .i III I:'> n 'r ill .l I:! • 
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;---------- ---- -----
300'C 430'C 
---- ---
_~~qile deqr ai_ssant Y.C. _l~erdu Y.C.perdu -:-----
sable 0,20 20 75 
1 4,50 35 60 
i 
----------- ----- -- ----- 1------
a sable 0,30 75 95 
5 et m.o. 2,20 65 95 
i 
1-------------- -_._----- -------
q 3,70 80 100 
u chau:< 0,85 0 20 
e et 1,90 0 10 
m.o. 6,90 75 85 
3,15 0 40 
2,90 33 90 
-- ----_ .... _. 
sable 0,15 - 95 
i 0,75 60 90 
n 
-1-----
d -
u chaux 3,60 05 65 
s 4,40 15 60 
t 
r chaux 3,50 25 30 . et 1,50 15 05 
111.0. 4,30 25 30 
-----
e 0,15 85 80 
n sable 1,90 65 90 
r -
i -
c chaux 3,55 70 95 
h. -
Tableau XXIV. Tableau 6 rectifi6. Les pertes en car bane ~ 
700 a C 6taient tr.s importantes et laissaient 
s uppaser une d'carbanatatian incompl.te. Ces 
va le urs ant ~t~ retranch~es au % de carbane 
initi .,11 e:r;. 
%c. perdu 
100 
90 
80 
70 
60 
50 
40 
30 
j 
,l 
:r ---
20 
10 
E. .. / .. . 9.~:.~ .. ~.~: .. ~,~ ..... ::? '7 
Figure 26 apr~s co r rection 
'" .. 
de la mauvaise d6carbo n a t atio n . 
%c. perdu 
100 100 
90 90 
80 ao 
70 70 
60 60 
50 50 
40 .. 
" 1-
~ 
30 30 
20 
,. 
1- 20 
x .. 
" 
10 ~ ')'" '" '" ~ ... ........ .Jr.Jt' ... 
~ '" ..., ...... 
,)I" ~ 
10 
f- "Jr .., , Jr .. TOC "" 
0 0 0 
~ 0 N'\ .. ~ 
12 7 -
%c. perdu 
0 0 
0 .. ,.,., ,.,., 
r:' /9 U i" e ,.? t,;'. 
e n ionction d e la 
t e m pt,!? I" a tu/" I,:,' <:.'/ .C,:,' 
b }" D ,X .;':'~ q e ,'I :,:,:; 0 U. :.:;: 
oxyg~n2~ de dj ~ ers 
vases 2xpd r imentaux. 
petites quantit's. 
Ar'Ji1e enri~hie (rl 
ou rndustrlcllc(zl 
m~o. 
Arqilc indLSlriel1e 
Arqilc Irosique 
Arqile liosique 
+m.o. 
" 
Fi qure 28 
--+ 
Pertes de carbone en 
+onct ion de la temperature 
de brulage, sur de grosses 
quant it~s d'echant il lons 
e:{ D~r i mentau:< . 
Toe 
0 0 0 11) 
0 ,.,., 0 &I'l 
.." .. &I'l <> \I) 
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- ------ ---'-' -
%C. extrait apr~s grillage a 
n' composi tion foyer ,.e. apres 340'C 430'C 655'C 
. HCl lOmn 30mn IOmn 30mn 10mn 30mn • 
'---- f---- ---- -----r--'--
argile lias. 
I et sable 3 0,70 55 55 85 95 lOO 100 
2 4 0,55 25 20 80 80 lOO 100 
1--._ - --- ---- - -- ----- - ---- .. -- -----
argi le lias. 
chaux et 
3 m.o. 3 2,20 25 35 85 90 100 100 
- --
4 4 1,45 50 40 50 60 80 90 
---*------- - - -- - -- -----
argile indus. 
5 et chaux 4 0,25 0 0 60 50 80 95 
--
argile enrich. 
6 et chal.lx 4 1, 15 35 45 75 90 100 100 
--'---- ---'--
Tab .l~.:!iiIU XXII. ... .............................................. . Varzatzons des teneuys en carbons loys du 
brQl age sous oxyg~ns de divers vase s de la 
seco nde s~r ie exp~rimentale. 
- -
couleur de la poudre apres grillage a 
n' corresp. couleur de 340'C 430'C 655'C 
tableau 8 1 'echanti 11 on 10mn I 30mn 10mn I 30mn 10mn t 30mn_ 
I I 
1 gris tres fonce gris fonce a gris clair beige cl air 
a noir peine + clair 
--
2 idem idem idem idem 
f------.---- - -
3 gris fonce gris moyen blanc grise blanc 
- - --
4 idem gris fonce beige clair jaune 
e----------- - 1--- --
5 brun brun brun rouge brique 
6 brun fonce brun moyen brun clair orange 
~-
Ti:.bl l!!i:'IU XXVI. D~color a tion de s vases en fo nction de la 
temp'rature de grillage. M~mes ~chantillons 
qul.~ dOln:,:; .le 't.·ab.ll.~au ,<x,v. 
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De ces deux tableaux (XXIII et XXIV) nous retiendrons 
que ce sont les tessons noirs enrichis en matiere organique 
avant leur cuisson qUi perdent le plus facilement 
carbone,au cours du brulage au laboratoire (des 300°C). 
leur 
Ceux composes d'argile industrielle en perdent une 
fraction notable a partir de 460°C seulement. 
Le carbone le premier extrait semble etre celui 
provenant du degraissant organique carbonise. Celui provenant de 
l'enfumage n'est extrait que difficilement a des temperatures 
plus elevees (echantillons composes d'argile industrielle). 
Du tableau XXV nous avons tire 
figure 28. 
- 340°C - regroupement des points dans 
carbone extrait. 
les courbes de la 
la zone 20-45% de 
100% des eChantillons Situes dans la zone 35-45% de 
carbone extrait sont enrichis en matiere organique. 
- 460°C - 60% des echantillons perdent entre 85-95% de carbone. 
dont - 50% sont enrichis en matiere organique. 
- 655°C - forte proportion d'echantillons perdant environ 95% 
de carbone. 
Nous pouvons faire le mame type de remarques que pour 
les tableaux XXIII et XXIV. 
Le tableau XXVI est compare au tableau XXV. On voit 
bien une relation entre la decoloration et le pourcentage de 
carbone extrait de l'echantillon. Si 1 'on regarde plus 
specialement 1 'echantillon 5 (argile industrielle et chaux), il 
semblerait que le carbone d'enfumage ne soit pas le plus facile 
i extraire, a de faibles temperatures, bien au contraire. Ce 
carbone ne semble se mobiliser qu'i partir de 430°C. 
- 130 -
EN RESUME 
- un echantillon noir perd une partie de son carbone 
d~s 550°C, sous oxyg~ne. Dans un echantillon clair on n'observe 
pratiquement pas de depart de carbone. 
d~s 300°C 60% du carbone peut atre extrait dans un 
echantillon riche en carbone ( >3%) et enrichi en mati~re 
organique. 
- a 700°C pratiquement tout le carbone est extrait 
dans la plupart des echantillons. La difference est faible par 
rapport au carbone extrait a 460°C, mais 1 'influence du carbone 
de l'argile est probablement plus importante a 700°C. 
le carbone d'enfumage semble difficilement 
extractible a de faibles temperatures et ne semble se mobiliser 
qU'a partir de 430°C. 
2.e/ analyse thermogravimetrique 
Cette technique d'analyse permet de mesurer les 
pertes en pOids des echantillons en fonction de la temperature, 
en atmosph~re ambiante, et parfois de reconnaitre, par la 
position des pOints d'inflexion, le type d'element extrait. 
Nous avons effectue quelques courbes thermogravi-
metriques pour completer 1 'etude des variations de carbones en 
fonction de la temperatures, dans les vases experimentaux. 
Le principe et l'appareillage sont decrits 
page 101 
(analyse des argiles). 
Nous avons analyse 4 vases, et donc obtenu 4 courbes. 
la courbe de la figure 29 a ete obtenue a partir d'un 
echantillon compose d'argile industrielle, de chaux et de 
mati~re organique ajoutee. La vitesse de montee en temperature 
etait de 50°C/h. La courbe obtenue etait tr~s plate et nous 
avons agrandie l'echelle verticale. Toutes les petites varia-
tions ne sont pas significatives (faible vitesse et changement 
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pertes en poid~ 
( %) 
10 
5 
ArC)ile 
ArCJile 
Arqile 
liasique + m.o. + 
i I"\du~triell e ( Fo~n 
incJu~tri e 11 e ( FO'ft.r 
",:.A,-I'~ 
V: 300°C I h. 
, 
- - --
" " 
I • 
/ . 
" . , . 
"" :: -: .. .. .. . .. 
,:. 
". , . 
.... ,. 
chaux 
) + rn.o + c.haux 
) + m.o. + chaux 
1 
----------- 2 
• • • • • • • • • • • • •• 3 
.' 
O~~~~--O?\--~o~------~o~--~o~--~o~--~o~--~o~----~~------~o~-----T~O~C~ 
00 0 0000 8 8 
N..,., ..q 11"1 0() ,..... q) 0-
..... 
Courbes thermogravim~trjqu es de 3 vases 
exp~ri m enta u x~ de co mp osition ou de foyers 
(1 i ffl:,'1" I?n t 5'. 
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d'eehelle), mais nous avons simplement reporte sur eette 
eourbe les zones de temperatures earaeteristiques definies par 
Jambu et DUPUiS (1975) decrites P.S9. 
- les courbes suivantes (figure 30) ont ete effectuees sur 3 
ceramiques experimentales dont les compositions scnt les 
suivantes : 
1) argile liasique, chaux, matiere organique. 
2) argile industrielle, chaux, m.o., foyer D . .' 
3) argile industrielle, chaux, m.o., foyer C. : 
La montee en temperature etait de 300°C/H. 
" ---
On remarque que sur ces trois courbes de la fig~re 30 
le point d'inflexion se situe entre 500°C et 600°C. 
On peut noter egalement que pour des temperatures 
inferieures i 500°C l'echantillon compose d'argile liasique perd 
un peu plus de POids que les deux autres (environ 2% de pI us) . 
11 est possible que cette difference soit due au depart de 
matieres organiques presentes i l'origine dans cette argile. 
Donc i priori nous retrouvons ici les observations 
faites i partir des dosages de carbone sur des eehantillons 
brules i differentes temperatures. 
2.fl conclusions. 
De cette etude sur l'influence de la temperature de 
brulage (sous courant d'oxygene, ou i l'air ambiant pour la 
thermogravimetrie) sur les teneurs en carbone de vases 
eXperimentaux, nous retiendrons principalement 
suivants 
les 3 points 
- Le carbone le plus facilement extractible semble atre celui 
provenant du degraissant organique. 
semble difficilement oxyde, 
brulage est court. 
notamment 
Le carbone d'enfumage 
lorsque le temps de 
- Dans l'ensemble il semblerait que 460°C soit une temperature 
suffisante pour extraire une grande partie du carbone d'un 
- 1:34 -
echantillon. Mais a cette temperature 1 'argile perd egalement 
une grande partie de son carbone (page 112). 
- Dans certains cas un brulage a une temperature plus faibIe 
«400°C) peut etre suffisant, et Si cette temp~ratur8 p8Ut 
rester de l'ordre de 250-300°C, le carbone de l'argi l e ne sera 
pratiquement plus mobilise. Mais bien souven~ ces 
temperatures les rendement s sont trop faibles pour per mettr e 
un e d a tat ion 3. ... C. lIs era .s e m b 1 e - t - il tOUjOurs int~ressant 
de ne pas depasser 400°C pour limiter la contribution de 
l'argile tout en conservant un rendement suffisant. 
1I.1.3/ Mesure de 1 'activite radiocarbone 
influence de la temperature. 
Le hrulage a differentes temperatures de petites 
quantites de pcudre d'echantillon nous a permis d'avoir une idee 
des quantites de carbone extraites en fonction de la tempera-
ture et en fonrtion de la composition du vase. I 1 nous a 
donne une idee Qe la nature de ce carbone. 
L'arplication du m6me type de traitement thermique 
sur de grosses quantites d'echantillon a permis la mesure de 
l'activite radi0carbone des differentes fractions obtenues. Nous 
avons egalemen t analyse 1 'influence des differents types de 
carbones presents dans la ceramique sur 1 'activite du vase. 
3.a/ mode operatoire. 
Les vases analyses ont ete broyes en totalite 
(environ lKg), seul un petit echantillon temoin a ete conserve. 
lIs ont ete decarbonates suivant le principe decrit 
dans I'annexe c, PUiS seches apres neutralisation du pH. 
Le pOids d'echantillon brule variait de 300g a 700g 
environ. 
3 . b/ appareillage. 
Les echantillons ant ete brules sous courant 
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d'oxy g~ne, i diff~rent e s t e mp~ratur e s. Deux types d'appareil-
lages ont ete utilises: 
en premier lieu l'appareillage deji eXistant au labor a toire 
~ 
et ne permettant le brula g e qu' i u n e temp~ra t ur e 
variable,inconnue et n'excedant pas 450 0 e, sur de 
quantites d'echantillon (environ 100g). Ce syst~me est 
petites 
decrit 
pag e .. . 
appareillage, base - nous avons ensuite mis en place un nouvel 
~ 
sur le meme principe de brulage (courant continu d'oxyg~ne) 
~ 
mais permettant de varier la temperature de brulage. De 
le pOids d'echantillon traite peut atteindre 700g. 
Cet appareil, schematise figure 31, est constitue 
- d'un gros tube de quartz (longueur = 100 cm 
diam~tre 50 mm l . 
- d'un four tubulaire de type Thermolyne 21100, 
pouvant atteindre plus de 1000 0 e. 
plus 
Ce banc de brulage permet d'effectuer la montee en 
temperature sur l'echantillon maintenu sous vide d'air dans le 
tube de quartz, afin d'eviter la formation d'oxyde de carbone 
(CO) en cours de chauffage. Lorsque la temperature desiree est 
atteinte, le 
~ 
brulage peut commencer, par introduction d'un 
courant continu d'oxyg~ne pur. 
Les parties de purification et de recuperation du gaz 
obtenu restent les memes pour ces deux syst~mes 
le gaz obtenu est purifie en passant a 
travers une solution sulfochromique . L'eau est piegee d'abord 
dans de l'acide phosphorique PUiS dans un piege i alcool 
refroidi i -70°C. Le gaz est capte dans des pieges i azote 
liquide maintenus i environ -80 o e -100°C (temperature i laquelle 
l'oxygene n'est pas capte, i pression atmospherique) par un 
chauffage interne et par un manchon de cuivre. 
Lorsque le brulage est termine le courant d'oxygene 
~ 
est arrete et le gaz restant dans le tube de brulage est pompe i 
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travers les pi~ges i CO~ de fa90n i r~cup~rer la totalit~ du 
gaz obtenu. 
Le meme ~chantillon peut alors ~tre br~l~ i nouveau, 
i la me me temp~rature (afin de v~rifier le br&lage total du 
carbone extractible i cette temperature) ou i une temperature 
differente. 
Le gaz obtenu est enfin transforme en 
15) pour etre analyse dans des compteurs i 
liquide (page 15). 
3 . c / ChOiX des echantillons . 
benz~ne (page 
SCintillat. ion 
- l~re serie experimentale (page 43). Les vases etant clairs et 
peu riches en carbone no us no us sommes limites i l'analyse de 3 
echantillons de compositions equivalentes (sans mati~re 
organique ajoutee) et de colorations tr~s differentes. Ceci pour 
etudier les variations de l'influence du carbone d'enfumage, sur 
l'activite radiocarbone du vase, en fonction de sa coloration. 
Ces vases ont ete brules dans le premier syst~me, 
donc i une seule temperature de 450°C enViron. 
- 2nde serie experimentale (page 56). 6 echantillons ont ete 
chOiSiS en fonction de leurs teneurs en carbone, de leur 
composition et du bOiS utilise pour la cuisson primaire (actuel 
ou fossile, voir page 57). 
L'utilisation du nouveau syst~me de brulage a permis 
de bruler ces echantillons i differentes temperatures. Nous 
avons etudie l'influence de la composition, la cuisson primaire 
et la temperature de brulage au laboratoire, sur l'activite 
radiocarbone des echantillons. 
- 3eme serie experimentale (page 69). Nous avons Choisi 4 
echantillons en fonction de leur coloration et de leur foyer de 
cuisson. 
Le brulage a ete effectue i une seule temperature, 
definie i partir des resultats obtenus sur les echantillons des 
series precedentes. 
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3.d/ choiX des temperatures de brulage 
Pour la premiere serie la temperature etait 
par le systeme de brulage et etait de l'ordre de 450°C. 
imposee 
Pour la seconde serie nous nous sommes serVi des 
travaux de Jambu et DupUiS (decrits p.89) mais egalement des 
observations faites precedemment (II.1.2.,p.121l. 
Les temperatures choisies etaient : 
- 200-250°C 
- 350-400°C 
- 550-600°C (ces temperatures correspondent 
aux pOints d'inflexion des 
courbes thermogravimetriques, 
figures 29 et 30). 
- 700°C (temperature i laquelle une tres 
grande quantite de carbone est 
extraite des vases -page 1\2.l..-). 
3.e/ Resultats. 
Les resultats obtenus sur les vases de 
serie sont consignes dans le tableau XXVII, ceux de 
la premiere 
la seconde 
serie dans le tableau XXVIII et enfin la troisieme serie dans le 
tableau XXIX. 
Les activites radiocarbone des vases sont toujours 
comparees i celles du charbon de bOiS recupere dans chacun des 
f 0 ye rs, a p res 1 a CUi s son des vas e s . 
3.f/ discussion des resultats . 
Dans le tableau XXVII on remarque que les resultats 
sont inverses par rapport i ce que l'on pouvait attendre. En 
effet c'est l'echantillon compose d'argile industrielle qUi est 
le plus vieilli par rapport au charbon de bOiS. Or cette argile 
n'apportant pas de carbone ancien on pouvait s'attendre a 
trouver pour cet echantillon une activite tres proche de celle 
du bois de cuisson. 
liasique (contenant 
C'est l'echantillon compose 
initialement du carbone) qui 
d'argile 
presente 
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composi tion coloration i(Carbone ro de activite radiocarbone 
du vase du vase n.R. ) brulaqe (i( NBS) -
argile indus. brun. 
chamotte taches noires 0,3 450'C Ly 3468 : 86,4 ± 2,6 
argile enrich. rouge. 
chamotte zones noires 0,2 450'C Ly 3466 : 94,0 ± 2,0 
argile trias. noir. 
calci te taches brunes 0,8 450'C Ly 3467 : 105,8 ± 1,7 
charbon du foyer de cuisson des vases Ly 3506 : 135,0 ± 3,0 
ab l ea u XX VII H act iv i t ~ 14C de qu elques ~chantjllons d e 
l a prem i. r e s~r i e e xp 6 rim e nt a l e , c ompar~e 
• ce ll e du c h ar bon d e boi s du foy er. 
composition %carbone T' brulage rendement activite radiocarbone activite radiocarbone 
~. va?e (I.R. ) ~~.extrait)_ du vase (i.NBS) du charbon de bois (%NBS) 1---
argile indus. 0,6 550-600'C 30 Ly 3872 : 54,18 ± 1,06 
chaux/sable 3,0? 350-400'C 30 Ly 3927 : 55,54 ± 1,59 
argile enrich. 1,2 550-600'C 80 Ly 3871 : 100,22 ± 1,45 
chaux/sable 2,0 350-400'C 75 Ly 3926 : 97,87 ± 1,06 
2,2 200-250'C 45 Ly 3986 : 99,50 ± 1,53 
Ly 3769 : 60,8 ± 0,9 
argile lias. 0,6 550-600'C 100 Ly 3870 : 35,65 ± 0,83 
sable 350-400' C 170 Ly 3987 : 33,77 ± 1,16 (4000 ± 110 BP) 
argile lias. 1,5 550-600'C 50 Ly 3867 : 46,63 ± 0,83 
mat.organ. 2,3 350-400'C 50 Ly 3925 : 56,63 ± 0,81 
chaux 5,9 200-250'C 30 Ly 3985 : 58,76 ± 1,47 
argile lias. 0,7 550-600'C 100 Ly 3869 : 70,26 ± 1,28 
sable 350-400'C 100 Ly 3923 : 72,93 ± 1,00 
Ly 3768 : 141,3 ± 1,6 
argile lias. 2,2 550-600'C 70 Ly 3868 : 80,09 ± 1,35 
mat.organ. 1,5 350-400'C 45 Ly 3924 : 103,66 ± 1,62 (moderne) 
chaux 3,7 200-250'C 45 Ly 3984 : 91,50 ± 1,30 
abl ea u XXV II I. ac tivi t 6 Z4C de dive r s ~ ch a n til1ons de l a 
2. me s~ ri e e xp 6ri me nt a le brQ 16 s ~ d iff~rente s 
temp6rature s , comp a r 6 e ~ c elle du bo is du foyer . 
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l'activit e la plus proche de celle du boiS. 
Cependant, c'est l'activite de l'echantillon le plus 
noir qUi se rapproche le plus de celle du bOiS. 
On peut donc retenir de ce tableau que: 
- 11 existe un phenomene de vieillisement 
par apport de carbone "mort" que nous ne pouvons expliquer par 
la contribution du carbone de l'argile de composition. 
- 11 existe bien une relation entre la 
coloration du vase et l'apport dans la ceramique de carbone du 
combustible (echantillon plus noir ---> actiVite plus proche de 
celle du bois). 
Du tableau XXVIII ont ete tires une courbe (figu.re 
32) rendement en fonction de la temperature et un 
histogramme (figure 33) - activite du vase par rapport ~ celle 
du boiS de cuisson -
rendement en fonction de la temperature (figure 32). Il s'agit 
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du pourcentage de carbone extrait 
de l'echantillon pour differentes 
temperatures de brulage. 
Les courbes obtenues a partir des 
echantillons composes d' argi le 
liasique (et degraissant mineral) 
sont aberantes puisqu 'elles 
donnent des pertes de carbone tres 
superieures a 100%. 
Si on fait abstraction de ces deux 
courbes, on remarque que plus 
1 'echantillon est enrichi en 
matiere organique plus les 
rendements sont eleves. 
Pour les echantillons composes 
d'argile industrielle (et degrais-
sant mineral), les rendements sont 
les mamss a 400"C et 600"C et 
restent de 1 'ordre de 30%. 
Ar<Jilc i ndu5trielle 
Figure 32 • Rendements,fonction de la Temperature. 10 
Toe 
0L---~g~----~~~~8~---'~~~8~-' 
N ,.,.,.., 100() 
Ar<Jile 
Argile 
Argil e 
enrichie 
lia~iqu e -+ 
lias iquc 
+ m.O. 44 .. 
150 
140 
130 
120 
110 
1 
90 
80 
70 
60 
50 
40 
30 
20 
10 
14 1 -
Repr6sentation graphique du rapport de 1 'activit6 
radiocarbone des 6chan t jllons exp6riment au x et de 
celle du boi s de cuisson. 
..... 
actlvlte de I/echant iUon / act ivite 
du charbon de bois 
du foyer. 
(%) 
200 - 250°C 
I; .. >j 550 - 600°C 
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En th~orie le carbone pr~sent dans ces ~chantillons 
ne provient que de 1 'enfumage. Celui-Ci serait donc difficile a 
extraire dans sa totalit~. 
Les ~chantillons compos~s d'argile enrichie (et 
d~graissant organique), tres riches en matieres organiques, 
perdent d~s 400°C une tres grande partie de leur carbone. 
Ceux compos~s d'argile liasique et matiere organique 
(et d~graissant min~ral), dont les teneurs en matieres 
organiques sont plus faibles que dans l'argile enrichie (avant 
la cUisson), ont des rendements interm~diaires. 
On peut donc penser que le carbone d'enfuma g e est 
relativement diffiCile a extraire (30% mame i SOO°C) 
celui provenant de la matiere organique ajout~e est 
plus facilement extractible (des 400°C). 
alors que 
beaucoup 
activit~ de 
l'activit~ de 
l'~chantillon (figure 33). 
l'~chantillon est compar~e a 
Sur ce diagramme 
celle du bOiS de 
cuisson et exprim~e en pourcentage par rapport i cette activit~ 
du bOiS. 
exactement 
On remarque 
l'activit~ 
qu'aucun 
du bOis 
~chantillon 
100%. C'est 
ne 
ce 
repr~sente 
que nous 
attendions pour les ~chantillons compos~s d'argile industrielle. 
La "perte" d'activit~ de ces echantillons peut paraitre faible 
(8-10%) maiS cela repr~sente cependant un vieillissement de 
l'age de l'ordre de 700 i 800 ans. Cs 1~g8r viSillisssment reste 
inexpliqu~, et nous proposons 2 hypotheses: 
- fractionnement isotopique des atomes captes par la c~ramique 
lors de 1 'enfumage. 
- r~actions phYSico-chimique d'une partie des carbonates 
(d~graissant mineral) et recombinaison du carbone dans la 
ceramique. Ce carbone ancien n'est alors plus extrait lors 
de l'attaque chlorhydrique. 
Nous avons verifi~ qU'il ne s'agissait pas du br~lage 
pr~f~rentiel de certains ~l~ments carbon~s du bOis au cours de 
la cuisson. L'activit~ du bois fossile avant et apres cuisson 
(bois et charbon de bOiS) reste la m6me 
bOis 
charbon de bOiS 
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Ly 4282 
Ly 3769 
61,08% ± 0,70 
3960 + 90 BP. 
60,8% + 0,:3 
4000 + 110 BP. 
il n'y a donc pas fractionnement isotopique a ce niveau. 
Les ~chantillons compos~s d'argile enrichie sont tous 
beaucoup plus actifs que le bOiS. 11 s'agit sans doute d'une 
influence importante de la matiere organique, actuelle et donc 
tres active. Cette influence reste la mame quelle que 
temp~rature de brulage. Nous avons remarqu~ que ces 
organiques sont gen~ralement pr~sents dans les vases 
carbonis~. 
Sur les ~chantillons 
l'influence du carbone d'enfumage 
mais on observe 
compos~s d'argile 
est ~quivalente pour 
une baisse de ~chantillons, 
radiocarbone de l'echantillon par rapport a celle du 
brulage, due au carbone ancien de l'argile. 
sait la 
~l~ments 
l'~tat 
liasique 
les deux 
l'activit~ 
bOis de 
En comparaison, les ~chantillons compos~s d'argile 
liasique et matiere organique ont une activit~ plus 
elev~e.L'influence du carbone d'enfumage existe toujours, maiS 
le carbone de la matiere organique est tres important. La 
contribution de ce carbone tres actif 
1 '~chantillon cuit avec le bOiS fossile. 
est 
Par 
tres ViSible 
contre, c'est 
sur 
le 
carbone tres peu actif de 1 'argile qui est illiS en ~vidence dans 
l'~chantillon cuit avec le bOiS moderne. 
L'activit~ de l'~chantillon cuit avec le bOis fossile 
est tres proche de celle du bOis. 11 s'agit probablement d'une 
cOincidence de 1 'influence relative des trois carbones provenant 
- de l'argile (anCien, tres peu actif), 
- du combustible (anCien, peu actifl, 
- de la matiere organique (r~cent, tres actifl. 
Dans tous les cas la matiere organique ajout~e est 
tres influente, beaucoup plus que le carbone d'enfumage. Cela ne 
pose pas de probleme pour la datation pUisque cette matiere 
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organique, lorsqu'elle est presente dans un tesson 
archeologique, est probablement toujours contemporaine 
fabrication du vase. 
de la 
La contribution du carbone ancien de l'argile eXiste, 
mais en effectuant un brulage a faible temperature elle peut 
dans certains cas etre fortement r~duite et masqu~e par du 
carbone ayant une autre origine. 
En conclusion on peut dire que de faibles 
temperatures de brulage sont preferables et doivent 
inferieures a 550°C. 
rester 
SUite a ces observations, les 4 echantillons de 
troisieme serie experimentale ont ete brules a 
(tableau XXIX). 
~.e du vase feyer couleur du vase 'l.Carbene T'brulage activite radiocarbene ('l.NBS) 
haut I gris tres fonce 0,40 350-400·C Ly 4091 : 113,3 ± 3,0 
court I brun 0,80 350-400'C Ly 4093 : 111,5 ± 3,3 
haut 11 brun tres fence 0,50 350-400'C Ly 4090 : 115,2 ± 2,9 
haut II gris,brun fence 0,60 350-400'C Ly 4092 : 107,6 ± 2,4 
?:~!:~ .. I:~ .:.Z. _~.!'.I .. ~:~ ....... X.~:.:!..'0._ • act i ~I i t 6 .1. 4 C de 4 i:? c h a nt i 1 1 0 n:::: del Cl 
troisi~me si:?rie expi:?rimentale (bois moderne). 
la 
On remarque que les activites des 4 vases analyses 
sont tres proches entre elles, avec cependant toujours un 
vieillissement sensible par rapport a l'activite du bois 
(actuel). Ce vieillissement peut avoir pour origine les quelques 
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debriS carboniSeS de la matiere organique ancienne qUi a ete 
ajoutee (Montpertuis ou les Moussons), meme si celle-ci etait 
presente en quantites extremement faibles (chapitre 11, 
page 69). 
I I. 1.4/ Analyse spectrometrique . 
Nous avons effectue un echantillonnage de gaz apres 
,.. 
chaque brulage, sur quelques echantillons. Ces petites quantites 
ont ete analysees en spectrometrie de masse isotopique, dans le 
but d'observer d'eventuelles variations des 
isotopiques, en fonction de la temperature de brulage, 
dire un fr a ctionnement. 
Les resultats ne sont pas exploitables car 
rapports 
c'est a. 
tres peu 
de mesures ont pu etre effectuees, le gaz etant beaucoup trop 
charge d'impuretes et leur purification risquait justement de 
provoquer des fractionnements isotopiques. Cette question ne 
pourra et1'e 1'esolu8 qu'avec la mesure par accelerateurs. Le 
fractionnement ne peut en tout cas n'etre que de quelques 
pourcents soit tres inferieur aux autres variables . 
11. 2) Conclusions . 
Les dosages de carbone ont permis de mettre en 
evidence deux elements importants 
1 - la teneur en carbone d'un vase est tres souvent 
liee a. sa couleur. 
2 - la presence d'un degraissant organique augmente 
fortement la teneur en carbone d'un vase cuit en 
atmosphere "etouffee" . 
De 1 'etude thermique du carbone present dans les 
vases experimentaux nous avons tire 4 remarques 
1 - le carbone d'enfuma g e n'est pas le plus fac i lement 
extractible par brulage sous courant d'oxygene. 
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2 - le carbone provenant du degraissant organique est 
au contraire tres facilement extractible, 
de faibles temperatures de brulage. 
meme i 
3 - 460°C semble une temperature dans l'ensemble 
suffisante pour extraire une quantite 
importante de carbone pour effectuer un 
d'activite radiocarbone. 
assez 
dosage 
4 - le brulage i une temperature plus faible serait 
preferable, maiS ne pourra etre r~alis~ que dans la 
mesure ou la quantite de carbone extraite 
suffisante pour effectuer une datation. 
reste 
Le dosage radiocarbone des echantillons a permis de 
completer les observations precedentes : 
1 - l'influence du carbone provenant de la matiere 
organique, sur l'activite radiocarbone d'un vase, 
est tres superieure i celle du carbone d'enfumage. 
2 - 1 'influence du carbone ancien de l'argile sur 
1 'activite radiocarbone du vase est relativement 
importante, maiS elle peut etre r~duite en 
effectuant un brulage i temperature moderee. 
3 - de faibles temperatures de brulage sont preferables 
et doivent rester inferieures a 550°C. 
EN RESUME 
en effectuant une datation radiocarbone sur un 
echantillon tres fonce Cgris ou noir), contenant des vestiges de 
brule, 
l'ordre 
sous courant 
de 300-400°C 
degraissant organique carbonise, et 
d'oxygene, a des temperatures de 
Crendements generalements suffisants), 
rapprocher au maximum de l'age r~el du 
l'age obtenu devrait se 
vase. 
Cependant il faudra toujours 
vieillissement plus ou moins important de 
s'attendre a un 
peut etre par la pr~sence de carbone provenant 
presents dans la pate ceramique (d~graissant, 
mobilise au cours de la cuisson primaire du vase. 
provoqu~ 
des carbonates 
argile ... I, et 
3eme partie 
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analyse du carbone de quelques echantillons 
archeologiques. 
Les resultats obtenus au cours de l'etude, S I.lr des 
ceramiques experimentales, 
present dans les tessons, 
des diverses origines du carbone 
de leurs influences relatives sur 
l'activite radiocarbone, ainsi que celle de la temperature de 
brulage au laboratoire, ont ete appliques a l'analyse de tessons 
de poteries archeologiques. 
Contrairement aux vases experimentaux, nous ne 
connaissons pas les composantes de fabrication de ces 
echantillons archeologiques. 
L'etude a porte principalement sur: 
- la preparation chimique des echantillons avant leur datation, 
1 'influence de la temperature sur les ages radiocarbone de ces 
tessons, et la recherche de la temperature optimale de brulage 
au laboratoire, 
et d'une generale, les conditions optimales pour 
l'application de la datation 14C aux tessons de poteries. 
Ill. 1) Description des echantillons . 
6 series d'echantillons archeologiques, de 
provenances tres variees, ont ete analysees. Pour certains 
d'entre eux, la datation radiocarbone a ete effectuee en 
debut de travail (essais preliminaires, page 36), ce sont 
tout 
les 
echantillons de Jugy-en-Bizier, Chassey et 2 echantillons de la 
serie de Mauritanie. 
La plupart des echantillons sont des tessons de 
poteries. Un echantillon ceramique particulier a egalement ete 
analyse, il s'agit d'un moule de metallurgiste. 
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II I. 1. 1/ Tessons de poter i es 
1.a/ Les echantillons du site de Jugy en Bizier . 
(Bourgogne) . 
Ces echantillons nous ont ete fournis par M.Jeannet 
(Charnay-les-Macon ) et proviennent d'un site d'age connu par 
des os et des charbons de bOiS, associes aux tessons. 
Ils sont de couleur brun-rouge, fonces en coupe. 
1.b/ Les echantillons du site de Chassey 
(Bourgogne) . 
Ces echantillons nous ont ete fournis par 
J.P.Thevenot (Direction Regionale des AntiquiteS Prehistoriques 
de Bourgogne). I Is proviennent de 3 couches archeologiques tres 
bien definies, d'ages connus par des os aS30ci~3 aux tessons. 
lIs sont de couleur foncee (bruns) et noirs en coupe. 
1.c/ Les echantil10ns du site de Fort-Harrouard 
(Eure et Loire). 
Ces echantillons nous ont ete fournis par J.P.Mohen 
(Musee des Antiquites Nationales de St Germain-en-Layel, et 
proviennent d'un Site du bronze moyen-bronze final. 
Ils sont de couleur tres foncee (2 faces brun fonce, 
coupe nOire). 
1.d/ Les echantillons de Mauritanie . 
Ces echantillons nous ont ete fournis par S.Amblard 
(Centre d'Archeologie Africaine, Paris) et s'inscrivent dans 
l'etude des periodes d'occupation de divers Villages. Ces 
periodes presumees s~nt, d'apres l'industrie rencontree, situees 
entre 2000 et 4000 BP. Nous ne disposions pas de materiel de 
datation associe. Ces tessons ont ete ramasses exclusivement en 
surface, et proviennent de 10 zones de prelevement 
Kneivissa I - Qued chebbi enclos 10 - Trig Areichat 
- Kneivissa V - Qued chebbi enclos 52 - Tarf OUjaf 
- KneiVissa V.E/V - Qued chebbi enclos 66 Tarf Douere 
- Guelb Ereidh 
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lIs sont d'aspect semblable, 2 faces br une~, coupe 
brune .i noire, le degraissant est vegetal. 
1.e/ Les echantillons de Hong-Kong. 
Ces echantillons nous ont ete fourniS par It>f. Meacham 
(The Hong Kong Archaeological Society), Leur age suppose est 
neolithique moyen et ancien. Nous ne POSSediOnS pas de 
de datation associe et avions deux echantillons 
materiel 
- Care village site, Middle neolithiC, HK94 PI, dans 
avons distingue 2 lots 1 lot dont les faces sont 
la coupe brune et 1 lot dont les faces sont rouge s 
et la coupe noire et tres friable. 
- Tal Ka{ [/Jan, HK13 PI, neolithique ancien, 
brunes, la coupe noire. 
I I I . 1. 2/ Moule de metallurgiste 
les 
leque 1 no us 
rouges et 
Oll grises 
faces sont 
Un moule de terre cUite, de type monocomposant (chape 
externe et zone de moulage en une seule piece) provenant d'un 
site de Lyon (RhOne) nous a ete fourni par C.Thollon-Pommerol. 
L'age presume de ce mou1e est du ler ou 2~me si~c1e apres ,J. C. 
(Gallo-Romain). Nous ne possedions pas de materiel 
associe. 
de datation 
La partie externe du moule est de teinte assez claire 
(brun-rouge), la partie interne (zone de moulage) est nOire. 
111.1.3/ Remarque 
Le but essentiel de ce travail 
une eventuelle application de la methode 
etait de determiner 
de datation par le 
14C aux ceramiqueS. En effet, i1 s'agit, pour les tessons de 
poteries notamment, d'un materiel tres frequent dans les Sites 
neolithiques, parfois me-me du 
fiable (page 10.), 
seu1 materiel archeologiquement 
Nous nous sommes particulierement 
problemes techniques de cette datation, .i partir 
attaches aux 
d'un materiel 
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de base (le tesson), hors de son contexte. 
Sur quelques echantillons (trop peu nombreux il est 
vrai), nous avons simplement teste les hypotheses de preparation 
et de methodologie, mises au pOint a partir du materiel 
experimental essentiellement, en comparant les dates obtenues, 
en fonction de divers parametres phYSico-chimiques, a celles 
attendues par les archeologues. 
- pourquoi ces echantillons -
1 - Les sites de Jugy-en-Bizier et de Chassey ont ete choisis 
car il s'agit de sites bien etudies dans lesquels des tessons 
relativement noirs etaient associes de fa90n certaine a des 
charbons de bOis ou des ossements. Ces tessons nous ont permis 
d'effectuer quelques essais preliminaires afin de determiner les 
problemes techniques de base que posait leur datation. 
2 - Les echantillons de Mauritanie presentaient l'inter&t d'atre 
une serie, c'est a dire qu'il s'agissait de tessons de 
provenances variees au sein d'une zone bien etudiee (par 
l'industrie lithique, S.Amblard, 1984) et homogene. De plus les 
tessons etaient tres semblables entre eux, les POSSibilites 
locales en materiaux argileux limitees, et la probabilite 
d'avoir a faire a des ceramiques de compositions tres 
comparables, elevee. L'interet de l'etude d'une serie 
apparemment homogene residait dans l a possibilite alors offerte 
de comparer des dates obtenues sur des tessons dont les 
caracteristiques 
semblables. 
(composition, gisement ... ) etaient tres 
3 - L'echantillon de Fort-Harrouard provenait d'un site bien 
contenant des 
relativement 
etudie, d'age con nu (bronze moyen-bronze final), 
tessons noirs. De plus, situe dans une region 
humide, le materiel archeologique s'est trouve 
1 'activite geochimique d'un sol probablement tres 
soumis 
act i f. 
a 
Nous 
avions donc la pOSSibilite, avec ce site et celui de Mauritanie, 
de comparer la datation de tessons provenant de 2 zones 
climatiques tres differentes (zone desertique-zone humide). 
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De plus nous esperions obtenir des moules de 
bronZier, de ce meme site, afin de comparer la datation sur deux 
materiaux ceramiques de types differents (tesson - moule). Nous 
n'avons pu obtenir ce materiel et I 'etude de s tessons de poterie 
uniquement, nous a permis malgre tout une approche interessante 
du probleme de leur pollution par les matieres humiques. 
4 - Le moule de metallurgiste. C'est le materiau, et non pas le 
contexte, qUi nous a interesses : la partie noire centrale est 
elle beaucoup plus carbonee (par une cuisson "etouffee" due' la 
protection assuree par la partie externe) que la partie claire, 
externe, qui a subi une "cuisson" probablement oxydante (au 
cours du sechage du moule, , haute temperature, ou au cours du 
coulage du metal)? 
D'autre part i 1 est probable que la partie externe 
soit moins etanche et plus sensible , la pollution par les 
matieres humiques du sol que la partie interne noire (page 32). 
Nous avions espere dater ces deux parties separement 
afin de voir Si elles donnent 1 e me·me<'tge . Nous n'avons 
malheureusement pas pu verifier cette hypothese, par man que de 
materiel, et nous avons effectue une datation commune. 
5 - Les echantillons de Hong-Kong proviennent de Sites bien 
dates, neolithique moyen ou ancien. Leur analyse a ete faite 
dans le but bien precis de comparer les ages obtenus sur 
differentes fractions thermiques d'extraction du carbone, et de 
tenter de reconnaitre en particulier 
ancien de 1 'argile. 
l'influence du carbone 
Ces memes echantillons sont actuellemsnt analyses, 
dans le mams but, au laboratoirs ds radiocarbons de Dallas, 
Etats-Unis (Dr H.Haas). 
Toutes ces analyses s~nt, c'est eVident, 
insuffisantes, mais d'un point de vue technique, elles nous ont 
permis de faire une approche interessante du probleme de la 
datation des 
technologie, 
ceramiques par 
elaboree sur du 
le J.4C, 
materiel 
en appliquant 
experimental, 
ceramiques archeologiques provenant de Sites bien etudies. 
une 
, des 
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III.2) Deroulement des analyses 
Ces tessons archeologiques ont ete analyses de la 
meme fa~on que le::; vases exp~rirnentaux (chapitreIII 2~me partiel 
L'etude a ete divisee en trois parties 
1 - analyse particuliere de 1 'echant i lIon de Fort Harrouard pour 
mettre au point 1 'extraction des ma t iE~res hurniques 
polluantes. 
2 - dosages des teneurs en carbone des tessons apres leur 
preparation chimique. 
3 - mesure de l'activite radiocarbone des tessons, influence de 
la temperature de br&lage, au laborataire, sur l'age obtenu. 
II1.2.1 / Analyse particuliere des matieres organiques de 
l'echantillon de Fort Harrouard 
En rnerne temps que nous analysiC)nS les mati~re.s 
organiques des argiles (chapitre III lere partiel 
traite cet echantillon archeo lo gique et compare 
nous avans 
les resultats 
obtenus. Les effets de divers traitements phySico-chimiques ont 
ete mis en eVidence, notamment l'extraction basique des composes 
humiques. 
L'echantillon, sous forme de poudre, a d'abord subi 
divers traitements chimiques,puis les differentes fractions 
obtenues au cours de ces traitements ont ete analysees par des 
methodes phySico-chimiques variees. 
1.a/ traitements chimiques 
Le mode operatoire est identique a celui utilise sur 
les argiles (page~r), c'est a dire 
- decarbonatation par attaque acide Hel. 
- extraction basique a pH11 pUisa pHi3 
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- attaques aCides HCI-HF (destruction des ~ljmen ~s . 
IJ l: < 
. '.:.- :.... 0 
mineraux, liberation de certaines liaisons . 9FganO~ 
minerales). ., , .. I. .. JIT ("~ 
- derniere extraction basique i pH13 LGI[ 0 
/y 
Au cours de ce traitement differentes fractions _ont~ 
ete prelevees 
- residu solide apres attaque HCl --------------- 81 
- JUS d'extraction i pH 11 ----------------------- Ll 
- JUs d'extraction i pH13 ----------------------- L2 
- residu solides apres les deux extractions ----- 82 
- resid~ solide apres attaque acide (HCI-HFl ---- S3 
- JUs d'extraction pHi3 ------------------------- L3 
- residu insoluble ------------------------------ 84 
pUis analysees par differentes methodes phYSico-chimiques. 
1.b/ analyses phiSico-chimiques des differentes 
fractions 
- Techniques utilisees . 
Nous avans effectue deux types d'analyse, 
1 - analyse du carbone total. Dosage des teneurs en carbone des 
fractions solides par mesure de la 
pression de CO 2 (annexe b). 
Dosage des teneurs en carbone des 
fractions liquides par spectro-
metrie d'emission atomique U.V. 
(spectrometre equipe d'une torche 
a plasma). 
2 - analyse des matieres humiques, par absorption moleculaire 
U.V. sur les fractions liquides, 
par analyse thermogravimetrique 
et spectroscopie Infra-Rouge sur 
les fractions solides. 
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DOSAGES DE CARBONE . 
Principes et modes operatoires sont decrits page 116 
fraction teneur en car bo ne 
analysee P.C0 2 pla.sma 
(% pOids) (ppm) 
S1 0,5 -
S2 0,5 -
Ll - 17 
L2 - 265 
S4 3,0 -
Dosages des teneur s en carbone des fraction s solides (pression 
C02) et des jus d ' extraction (Plasma). 
Remarques 
- On ne decelle pas de variation des teneurs en 
carbone sur les fractions solides avant et apres les extractions 
basiques (Si et S2) mais on detecte du carbone dans les jus 
d'extraction, donc comme nous l'avons dej~ observe i partir de 
1 'analyse des argiles (page 100)) la methode de dosage sur les 
solides n'est pas suffisamment sensible. 
- Les quantites de carbone presentes dans le juS 
d'extraction ~ pH13, apres extraction i pH11, restent tres 
importantes. Donc par attaque ~ ph13 on elimine une partie 
beaucoup plus importante des matieres humiques. 
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SPECTROMETRIE D'ABSORPTION U.V. 
Principe et mode operatoire sont decrits page Ao2. 
Nous avons obtenu, i partir des JUs d'extraction, des 
courbes (figure 34) qui ne permettent pas de determiner le type 
d'el~ments organiques presents (absence de piC distinct), mais 
qUi permettent de mettre i nouveau en eVidence l'efficacite des 
deux extractions CpHl1 et pH13). 
A pH13 on extrait une quantite non negligeable de 
composes organiques sur un echantillon qUi a deji SUbi une 
extraction i pH1l. 
Les substances organiques presentes dans 
l'echantillon de Fort Harrouard ont une origine particuliere 
puisque le degraissant utilise pour la confection des ceramiques 
etait de la crot -te de chevre. 11 est d'ailleurs fort probable 
qu'il en soit de meme pour le combustible. De plus le Site est 
compose d'un sol tres actif donnant beaucoup de matieres 
organiques (Normandie). 11 est done probable que les composes 
organiques extraits de ces tessons soient sensiblement 
differents de ceux extraits de l'argile, mais les observations 
restent globalement les memes pour ces deux mat~riaux. 
ANALYSE THERMOGRAVIMETRIQUE 
Principe et mode operatoire sont decrits page 101 
Nous avons obtenu 3 courbes (figure 35), l'une 
effectuee sur l'echantillon brut (courbe 1), l'autre sur le 
residu solide S2 (attaque HCl, extractions pH11 et pH13 - courbe 
2 -) et la derniere sur le residu insoluble S4 (courbe 3). 
Les pertes en pOids (en %) sont resumees 
tableau XXX. Les zones de temperatures etudiees sont 
que pour les argiles (page 107). 
dans le 
les memes 
I 
/ 
I 
_ - _ PH 13 
/ - - - -
d'onde(nm. ) o 11"1 
N 
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Absorbanc e 
eche!!e : 0;25A 
o 
r-.. 
N 
o o 
01") 
..... _-
30 
26 
10 
C .. / .. 9.l:.I.t ,',' J ,'1· . SI:> /,'! c: t r /.:! :.:,:: d' i:'l b :.:.~ (.) r p t: .i 0 1'1 1.1 H 1 . ,:,1/.:.' :.:.:: } u :::: (I ' I:! .:,,' t I" i:'l <.':: t .i (.) n 
basiqul:! ~ pHJl et pHi3 de 1 '6chant.illo n de 
p' (.) I" t .. .. ·H a r r (.) u a I" cl " 
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% pOids perdu entre total perdu 
courbe 180-340°C 340-530°C 180-530°C 
1 0,75 1,40 2,15 
2 0,40 0,85 l,25 
3 2,20 1,40 3,60 
% de poid s perdu en fonction de la temp6rature. 
remarques 
- pour les courbes 1 et 2 on retrouve bien le pOint d'inflexion 
vers 530°C (argiles p.107). 
- Pour ces deux courbes, sur le pOids total de masse 
- 30-35% partent dans la zone de temperatures 
de 180°C a 340°C. 
- 65-70% partent dans la zone de temperatures 
de 340°C a 530°C. 
- pour la courbe 3 ces valeurs sont inverSeeS. A cet 
perdue, 
etat, 
l'echantillon est constitue d'une grande partie de composes 
organiques non extractibles a pH13 (L3) , mais facilement 
Ces composes etaient, dans les deux autres oxydables. 
fractions (brut e t 82), lies aux composes mineraux et 
n'etaient alors ni extractibles ni oxydables 
d if f i c i 1 e me n t ) . 
8PECTR08COPIE I.R. 
(ou tres 
principe et mode operatoire decrits page 111. 
Nous avons obtenu 4 courbes a partir de la fraction 
82 (HCl et extractions basiques a pH1l et pH13) que nous avons 
soumise a differents traitements : 
- 82 PUiS evaporation a sec a 100-llO°C (courbe 1) 
100 
75 
so 
25 
perte de poids 
( m.g.) 
. -" 
_non trcrte 
-
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, . 
I 
.. 
• 
• 
-+ .. 
0"" o o 
'" 
8 
<0 
Courbes thermoqravimdtriques effectu~es sur 3 
fractions chimiques de J ' 6chantiJlon de Fort-
Harrouard. (Naturel (non trait6J, "S2" = aprhs 
d~carbonatation et extractions basiques ~ pHii 
pHi3 , "S4 V = vS2 v + attaques acides HCJ-HF + 
dernihre extraction basique ~ pHJ3J. 
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- S2 20 heures a l'etuve (90°C) 
- S2 PUiS attaque HCl 6N PUiS evaporation a sec 
- comPOses noirs preCipites a pHI dans les JUS 
d'extraction (Ll et L2) 
(collrbe 3) 
(courbe 2) 
(courbe 4) 
Ces 4 courbes (figure 36) nous ont simplement pe r m is 
de mettre en eVidence certains changements dans la structure, ou 
les liaisons, des composes organiques presents dans cet 
echantillon de Fort Harrouard, qUi a SUbi les deux tr a. itements 
chimiques qUi sont a la base de toute datation radiocarbone. 
aromat iqucs 
. , 
chelngement de structure des composes orqan lques 
du 0 une forte temperature. 
52 + ~vap_oration 0 H:C 
a 100- 110'C . . 
52 + H,CI 6N + . _ 
evaporation a sce. 
cO.mpos:e noir (T~cipit;; 
a pH1 dans le 
jus cY extraction. 
/-"-iqurl:! 36 • 
•• _.w.~I ••• ~ ••• __ .~._._ ••• _ ••• _ •••• Courbes I.R. de 1 '6chan tillon de Fort Harrouard • 
CONCLUSION . 
Par l'etude de cet echantillon, comparee a celle des 
argiles, nous avons mis en evidence la plus grande efficacite de 
l'extraction a pH13. La faible efficacite relative de 
l'extraction a pH11 peut expliquer le rajeunissement de l'age de 
- 160 -
1 'echantillon 9 de Chassey (tableau IIIl. Cette extraction a pu 
etre insuffisante sur un ~chantillon peut &tre tr~s pollu~. 
Nous avons egalement utilise ces resultats pour 
mettre au point une methode d'extraction des composes humiques 
dans les echantillons de type poteries, decrite dans 1 'annexe c 
(traitement des echantillonsl. 
111.2.2/ dosages des teneurs en carbone . 
2.a/ mode operatoir~ 
Les echantillons, en poudre, ont ete analyses apres 
attaque aCide (decarbonatationl PUiS apres extraction basique 
(matieres humiquesl. Les echantillons de Mauritanie n'ont pas 
subi l'extraction basique car il s'agissait de gisements de 
surface, dans une region desertique, c'est a dire de materiel 
non soumis i l'action biologique du sol. Les traitements 
chimiques sont decrits dans 1 'annexe c. 
Les dosages 
Solaise (annexe al. 
ont 
2.b / resultats. 
ete effectues au laboratoire 
les resultats sont cons ignes dans le tableau XXXI. 
2.c/ diScuSSion des resultats 
Nous pouvons faire 3 remarques 
de 
- Tous les echantillons ont des teneurs en carbone tres faibles 
(inferieures a 1%l. On note cependant que les echantillons les 
plus fonces sont les plus carbones. 
11 semblerait que les extractions basiques, effectuees a pH13, 
soient sans effet sur les teneurs en carbone des echantillons. 
Mais nous avons vu, sur les argiles(page 100) et sur l'echan-
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nom de couleur de 'l.C.apri!s 'l.C.apres poids de 
serie 1 'echantillon la poudre HCl extraction pH13 1 'echanti 11 on 
Fort Harrouard gris tres fonce 0,70 0,70 1300 
HK94 PI 1- brun clair 0,30 0,30 1050 
2- brun tres fonce 0,70 2,40 ? 600 
Hong Kong - '--
HK13 PI gris tres fonce - 1,15 645 
-----
Maul e metall. chape brun 0,10 - 500 
maul age noir 0,50 - 300 
-
Mauritanie Kneivissa I brun-gris fonce 0,60 - 1050 
Kneivissa V gris ? - 1800 
Kneivissa V.E/V brun rouille 0,10 - 820 
Oued Chebbi 10 brun fonce 0,30 - 810 
Oued Chebbi 52 - ? - 1000 
Oued Chebbi 66 gris moyen 0,60 - ? 
Tri 9 Areicha gri s 0,60 - 2750 
Taif Oujaf gris 0,80 - 1100 
Tarf Douere gris tres fonce 0,70 - ') 
Guelb Ereidh gris moyen ? - 850 
T<:lb lli!au XXXI H Dosage des teneurs en carbone des 
6chantillons arch601oqiquesH (I.R), apr~s 
les traitements chimiques de laboratoire 
n6cessaire avant toute datationH 
(g) 
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tillon de Fort Harrouard (page 154), que les variations 
peuvent etrs trap faibls3 pour ~tre decslles3 par cstts 
methode de dosage. 
- Les resultats obtenus sur l'echantillon de Hong Kong (HK 94 
Pl) sont aberrants. 
III.2.3/ Dosages radiocarbone . 
La datation de tous les echantillons archeologiques 
decrits pages 147 a 150 a ete effectuee en 4 etapes : 
1 - datation de 6 echantillons en tout debut d'etude. 
2 - datation de 4 echantillons apres brulage a dlfferentes 
temperatures. Comparaison des resultats a ceux obtenus sur 
les echantillons experimentaux (chapitre Ill, 2eme partie). 
Determination d'une temperature optimale de brulage. 
3 - datation d'un echantillon avant et apres extraction basique. 
4 - experimentation de la datation en routine de quelques 
echantillons restant apres brulage a une temperature definie 
a partir des resultats obtenus en 2. 
Les brulages ont ete effectues dans le nouveau 
systeme decrit page 135 (four a temperature variable), sauf pour 
les 6 echantillons de la premiere etape qUi ont ete brules dans 
l'ancien banc (becs bunsen). Les temps de brulage etaient de 1 
heure, a la temperature choisie. 
3.a) premieres datations . 
6 echantillons ont ete dates avant que ne soit 
entreprise toute etude systematique des 
carbonisation des tessons de poterie, et 
laboratoire. Ces datations ont ete effectuees 
phenomenes 
de brulages 
dans le but 
de 
au 
de 
cerner les differents problemes techniques poses par cs type 
d'echantillons lors de leur datation. 
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Les echantillons ils s'agissait de 2 echantillons de la serie 
de Mauritanie - Kneivissa V 
- Oued Chebbi enclos 52 
de 3 echantillons du site de Chassey - couche 7 
- couche 8 
- couche 8 
d a tes en parall~le avec des os provenant des 
cOltches, 
et de 1 'echantillon du site de Jugy-en-Bizier, 
en pa r a ll~le avec des charbons de bOis et de s 
me"me n i veau. 
memes 
date 
os du 
traitement des echantillons : les tessons ont ete broyes puiS 
decarbonates (HCl 8%), et ont subi une extraction 
basique par une solution de pyrophasphate de 
(pH 11) . 
soude 
brulage des echantillons : 
de brulage (page 
il a ete fait dans le premier syst~me 
87), sous courant d'oxyg~ne a une 
temperature ne depassant pas 450°C. 
resultats voir le tableau III (chapitre I). 
discussion des resultats ils sont dans 1 'ensemble tr~s 
satisfaisants. Seul un eChantillon du site de Chassey 
(couche 9) donne un aga beaucaup trap r~cent que naus 
n'expliquons pas, les extractions ayant ete faites de 
fa90n identique pour tous les echantillons. I 1 est 
posSible que cette attaque chimique ait ete 
insuffisante sur un echantillon particuli~rement 
pollue (extraction a pH1l uniquement). 
A priori, la temperature de brulage ne semble pas 
perturber notablement l'age abtenu sur las tassons, par una 
contribution partielle notamment du carbone ancien de l'argile, 
a moins que celle-ci ne contienne pas de mati~re organique d'age 
ancien. Cela semble peu probable, ces echantillons provenant de 
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regions tres differentes. De plus en ce qui concerne les sites 
Mauritaniens, cette region 
desertique, et a certaines 
n'a pas 
epoques la 
ete toujours 
vegetation a 
de 
pu 
type 
etre 
relativement importante (paysage palustre tres vert -S.Amblard, 
1984-). Les sols argileux alors existant on probablement Subi 
les phenomenes d'humification, a partir des vegetaux presents. 
Il est fort probable donc que les argiles utilisees par les 
potiers neolithiques aient contenu du carbone ancien 
3.b) Influence de la temperature de brulage 
b . 11 Conduite des analyses 
L'analyse a ete menee en deux parties : 
1 - L'analyse de deux echantillons que nous possedions en grande 
quantite, ce qUi nous a permis de diviser chaque echantillon en 
3 parties et de bruler chacune d'elle a une temperature 
differente. 
2 - L'analyse des deux echantillons de Hong Kong, 
chacun ayant subi successivement les differentes temperatures de 
brGlage. 
Le but etant toujours 
optimale de brulage, sous oxygene, 
de definir la temperature 
des echantillons de type 
poterie, en vue de leur datation radiocarbone. 
Les resultats obtenus ont ete compares a ceux des 
vases experimentaux. 
Les echantillons 1 - il s'agissait de 2 echantillons de la 
serie de Mauritanie - Tarf OUjaf 
Trig Arelchat 
2 - les deux echantillons de Hong Kong 
- Care Village Site. HK94 P1 
- Tal Kar wan. 
traitement des echantillons : ils ont ete decarbonates (HC18%) 
et les deux echantillons de Hong Kong ont SUbi une 
extraction basique (pH13), decrite dans 1 'annexe c. 
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brulage des echantillons ils ont ete brules dans le nouveau 
systeme (page 135) sous courant d'oxygene. Les 
temperatures ont ete choisies en fonction des 
resultats obtenus sur les echantillons experimentaux 
(page 145) elles etaient : 
- inferieure ou egale a 200°C : (quantites de carbone extrait 
parfois insuffisantes pour effectuer une datation). 
- de 300-400°C (apparemment, temperature optimale de brulage). 
- de 550-600°C (extraction de tout le carbone de la ceramique). 
resultats l'echantillon de Hong Kong "HK84 PI" a ete divise en 
deux parties de colorations legerement differentes 
(page 149). Sur 1 'echantillon clair, la quantite de 
carbone extraite a 600°C etait tres faible et ne 
permettait pas la datation de cette fraction 
thermique. Nous avons alors choisi de remplacer cette 
temperature par une temperature inferieure a 400°C 
(beaucoup de carbone deja extrait) pour le brulage de 
l'echantillon fonce. Mais comme les quantites de 
carbone obtenues a 400°C ont ete faibles egalement, 
nous avons du melanger le CO 2 obtenu A cette 
temperature sur les parties claires et foncees. 
L'echantillon de Hong Kong "HKI3 PI" brule 
uniquement a deux temperatures, 200 et 400°C. 
Les resultats sont consignes dans le tableau XXXII. 
b.2/ discussion des resultats - les rendements 
a partir du tableau XXXII nous avons tire deux 
figures de rendement, sous forme de courbe 
(figure 37) et sous forme d'histogramme (figure 38). 
Sur les 4 courbes de la figure 37, tracees a partir d'un 
nombre de pOints tres faible, 3 sont d'allure identique et a 
peu pres paralleles. Elle nous montrent qu'une grande partie 
du carbone de la ceramique est extrait a 400°C. 
echanti 11 on %C peids 
brule (g) 
600 
Trig Areicha 0,60 480 
500 
350 
Taif oujaf 0,80 400 
350 
clair 0,30 500 
HK94 Pi 
fence 2,40 330 
1-------
Tai Kai ~Jan 1,15 645 
HK13 Pt 
f-. 
Tab .l~"<iiu. XXXII. 
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temper ature rendement age radiocarbone 
max. ('C) (I.) (annees BP) 
200 45 Ly 4054 : 2699 ~ 170 
400 80 Ly 4055 : 2780 !. 155 
700 85 Ly 4056 : 2663 ~ 132 
200 15 CO 2 i nsuff i sant 
400 55 Ly 4057 : 2221 !. 155 
200 + 700 )70 Ly 4058 : 2190 ~ 147 
-- '---
200 60 Ly 4069 : 5980 ~ 400 
400 45 Ly 4071 : 7180 ~ 600 
600 5 CO2 insuffisant 
200 50 
300 15 Ly 4070 : 5560 ± 400 
400 5 melange a Ly4071. 
200 40 Ly 4151 : 7157 !. 145 
400 36 
Ly 4152 : 9660 :!: 186. 
Datation s radiocarbone de quelques 
6chantillons arch601ogiques, en 
fonction de la temp'rature de brQlaqe. 
110 
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80 
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------ --- -- .. .. ---- .H K 1 
Are; cha 
oujaF 
Figure 37. Courbes de rendelents.(l carbone 
extrait en fonction de la telp~rature). 
TOC 
0~----~8k-----~8~----~8~----O~----~Oo~ 
on ~ If') ~ " 
80 
70 
60 
so 
~o 
30 
20 
10 
c. extrait 
(% ) 
I:.:.~I 400°C 
Fiqure 38 • . Rendell!nts ob tenus dan~i lis 
.: diff~rentes zones therliques 
(G-200'C ; 200-400'C ou 20o-300'C i 
4OG-600·C ou 4CO-700'C). 
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- Sur l'histogramme (figure 38), qui represente le 
de carbone extrait dans chaque zone de temperature 
200-400°C, 400-700°C ou 400-600°C), on remarque que 
pourcentage 
(O-200°C, 
- dans 3 cas sur 4 le plus grand pourcentage de carbone 
est extrait des 200°C. 
- Vne partie encore importante est extraite entre 200°c 
et 400°C. 
- Pour la zone foncee de 1 'echantillon "HK94 Pi" les 
departs sont les plus importants dans cette tranche 
de temperatures. Le total des rendements pour cet 
echantillon fonce est legerement plus faible que pour 
1 'echantillon clair, ce qUi nous montre qu'a 600°C on 
extrait un carbone non oxydable a des temperatures 
inferieures ou egales a 400°C. 
Cependant a 200°C les quantites 
restent souvent insuffisantes pour effectuer 
sCintillation liquide. 
de carbone extrait 
une datation par 
- les datations 
- echantillons de Mauritanie : on observe de legeres variations 
des ages obtenus, sur les diverses fractions 
extraites en fonction de la temperature, mais ils se 
situent toujours dans la marge statistique les uns 
des autres. 
- echantillons de Hong Kong: - "HK94 P 1" -
les marges d'erreur sont tres importantes du fait de 
la faible quantite de CO~ recueillie pour chaque 
fraction, et les plages de temps obtenues ne se 
recouvrent que Si l'on prend un double intervalle 
statistique, ce qUi est une forte presomption pour 
que les !2es r~els des fractions soient diff~rents. 
Pour les temperatures de 200°C et 300°C les ages 
sont equivalents et correspondent a la periode 
attendue. 
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Pour la fraction extraite entre 300°C et 
l'~ge obtenu est beaucoup plus ancien, et la marge 
d' erreur est tres grande, la quant i te de CO~ ayant 
ete beaucoup trop faible. Ce vieillissement est tres 
probablement du a un apport de carbone tres anCien, 
sans doute celui de 1 'argile qUi ne se manifestait 
pas 01.1 tres peu avec les temperatures precedentes 
(200-300°C). 
- "HK13 PI" -
On I'etrouve pour cet echantillon un 
vieillissement important de l'age du tesson pClur la 
fraction thermique de 400 D C. De plus les ages Clbtenus 
sur les deux fractions ne se recoupent pas du tout 
(mame i 3". Les ages r~els de C8S deux fractions 
sont donc differents. L'age obtenu sur la fraction i 
200°C correspond a la periode attendue (neolithique 
anCien), celle a 400°C est vraiment trop anCienne. A 
cette temperature on retrouve la contribution 
probable du carbone ancien de l'argile. 
- Conclusion partielle -
La temperature de brulage ne semble donc pas tres 
influente sur les echantillons de Mauritanie, contrairement a 
ce que l'on observe Sur les echantillons de Hong Kong. 
on vOit apparaitre un vieillissement important, et malgre des 
marges statistiques tres etendues (pour HK94 PI), les Ciges ne se 
recoupent pas. 
Cette temperature peut atre critique pour 
certains echantillons, maiS Si on effectue un brulage a 400°C 
directement, les fractions thermiques inferieures 
interviennent et l'influence du carbone de 1 'ar g i le, extrait 
sera considerablement reduite. En effet, les 
rendements sont importants des 200°C, et meme si les quantit~s 
de CO2 Clbtenues sont encore souvent insuffisantes pour 
permettre la datation par scintillation liquide, la quantite de 
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carbone extrait i cette temp~rature peut etre pr~dominante par 
rapport i celui, moins actif, extrait i 400°C. 
b.31 Determination d'une temperature optimale de brulage 
En combinant les resultats obtenus sur ees 4 
echantillons archeologiques, et ceux obtenus sur les 
echantillons exp~rimentaux [page 145), nous avons determine une 
temperature de brulage qui nous semble la plus favorable a une 
datation, sur des echantillons de type tessons de poterie. 
Nous avons vu que pour des temperatures tres basses 
(de l'ordre de 200°C) les quantites de gaz obtenues sont souvent 
trop faibles. D'autre part i partir de 4 0 0°C le carbone de 
1 'argile peut pour certains echantillons provoquer une baisse de 
son activite radiocarbone . 
La temp~rature de brulage la plus adaptee semblerait 
etre de l'ordre de 300-350 Q C 
Sur certains echantillons cette temperature ne permet 
pas d'obtenir des quantites suffisantes de gaz CO~, et la 
temperature peut a lors etre sensiblement augment~et j l..l.SqU '.i 
350-400°C A cette temperature (400°C) on a une contribution 
du carbone ancien de l'argile, mais qui reste vraissemblablement 
encore en tres faible quantit~ par rapport au carbone extrait i 
des temperatures inferieures. Les datations dOi vent donc rester 
valables. 
Cette temperature que nous avons choisie, i la suite 
de diverses analyses, pour effectuer l a datation "en routine" de 
plusieurs echantillons archeolcgiques, ne dOit cependant pas 
etre consid~r~e comma absolue. Las analyses effectu~es rastent 
relativement peu nombreuses et un grand nombre d'autres serait 
utile pour verifier les propositions de methodologie faites dans 
ce travai 1. 
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En effet, le materiel ceramique est un produit 
"artificiel" gUi peut done 8tr'3 tres different d'un tesson a l~n 
autre. Les variations peuvent intervenir au niveau 
composants, c'est a dire de l'ar g ile (qUi peut varier au 
d'une mems airs limitea -Adan-Bayawitz, Perlman, 1885-) 
degraissant, ou de leur comportement a la euisson (sOit a 
de leurs natures ou d'une cuisson tres differente). 
des 
sein 
et du 
cause 
Apres leu1' cui.sson e-t l eu r uti lisation, au cOllrs de 
leur sejour dans le so l les tessons sont soumis .i differentes 
pollutions dues notamment a la nature du sol, mai s egalement au 
climat de la re g ion d'enfouissement. En fonetion de ces divers 
parametres, 
pollutions. 
le tesson sera pll~s o u mains sensi ble ces 
En fanction de tous ces facteurs, on se retrouve face 
a des tessons qui sont plus ou moins pal lues d'une 
surtout dont les teneurs en carbone originel 
part, 
sont 
mais 
tres 
variables. On risque done d'observer des variations au cours de 
l'extraction du carbone pour la datation, tant au niveau 
quantite mais egalement de I 'ori gi ne. 
de la 
I 1 faudrait done, avant de ge neraliser cette 
conclusion concernant la 
effectuer d'autres anal yses , 
temperature 
tant sur du 
optimale 
materiel 
de brulage, 
experimental 
(variations connues des element s de fabrication) que sur du 
materiel archeologigue (composants de fabrications variables, 
conditions de g isement et zo nes c limatiques differentes ... ). 
D'autre part, I 'utilisation de temperatures de 
br~lages encore plus basses (300°C) devrait etre P0.33ibla en 
utilisant la datation par acceleration de particules (VOir page 
16) pUisqu'elle permet la mesure de 1 'actiVite radiocarbone sur 
des quantites tres faibles de gaz CO z . 
Nous pensons cependant que cette temperature 
(350-400°C) dOit contribuer, compte tenu des limites impOSeeS 
par les compteurs a SCintillation I i qui de, a une approche 
maximale de l'age reel du tesson. 
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3.cl 
Apres avoir etudie 1 'echantillon de Fort Harrouard, 
dans le but de mettre en eVidence le traitement chimique ut de 
avant toute datation (page 152), nous avons chOisi de dater cet 
echantillon, decarbonate, avant et apres l'extraction basique i 
pHI3, decrite dans l'annexe c. 
Nous avons voulu verifier iei l'efficacite de eette 
extraction sur un echantillon tres enrichi en elements 
organiques. 
2.~~ 1 a ~.~~j_~ 11 aQ.:til1 0 n 
banc de brulage 
il a ete effectue dans le nouveau 
(figure 31) i une temperature de 
300-350"C ( t.ernpera.ture sU.f f i sammen t elelfee pour 
obtenir la quantite necessaire de gaz, et assez 
faible pour limiter 1 'influ.ence du carbone de 
l'argile de composition). 
resultats tableau XXXIII. 
discussion des resultats : La premiere datation, obtenue sur 
1 'echantillon decarbonate uniquement, est trop 
recente de 1000 ans environ, par rapport 1 'age 
suppose (Bronze moyen-bronze final, enlfiron 3500 BP). 
Celle obtenue apres l'extraction basique donne un age 
qUi serait trop vieux de 300 ans environ. 
Nous mettons donc en eVidence l'influence 
tres marquee de la matiere organique secondaire 
apportee dans l'echantillon au cours de son SejOUr 
dans le sol, et 1 'efficacite de 1 'extraction basique 
i pH13. Mais la seconde date no us rappelle qu'il peut 
resider dans le tesson un carbone anCien, d'origine 
encore mal determinee (argile 
carbonates -voir page 142-).· 
ou decomposition des 
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------------------.-r----------------.. ---
traitement chimique 
decarbonatation 
(HCl 8%) 
age radiocarbone 
(annees BP) 
Ly 4065 : 2190 ± 400 
-----------------1----------------1 
decarbonatation 
(HCl 8%) 
extraction basique 
(pH13) 
Ly 4066 : 3890 :t 220 
__ . _ ____________ . _ __ -L-________________ --' 
---.. _ .------ --' ---_.-
echanti 11 on %C poids temperature rendement 
brule (g) maxi. (OC) (%) 
Kneivissa I 0,60 660 350 60 
Kneivissa V.EIV 0,10 670 350 90 
Oued Chebbi 10 0,30 650 400 80 
Oued Chebbi 66 0,60 600 400 100 
Taif Douene 0,70 600 400 66 
Guelb Ereidh - 540 400 -
clair 0,10 370 400 100 
moule G.R. 
fonce 0,50 400 400 75 
-------
Tableau XXXIII. datations radiocarbone de 
l'echantillon de Fort Harrouard 
avant et apr~s extraction 
basique a pHIJ. 
age radiocarbone 
(annees BP) 
Ly 4059 : 5373 :t 187 
Ly 4060 : 223 :t 234 
Ly 4062 : 1190 :t 190 
Ly 4063 : 2870 :t 125 
Ly 4061 : 2612 :t 154 
Ly 4064 : 2627 :t 126 
Ly 4067 : 1095 + 187 
Tab.ll.'.'i:'lU XXXlV • Datation radiocarbone de tessons 
i.~r (:hl.!io 1 0 qi qUli'S. 
echanti lion 
Oued Chebbi enclos 10 
enclos 52 
enclos 66 
Kneivissa I 
V 
V.E/V 
age radiocarbone 
(annees BP) 
Ly 4062 : 1190:t 190 
Ly 3334 : 2740 :t 160 
Ly 4063 : 2870 :t 125 
Ly 4059 : 5373 :t 187 
Ly 3367 : 2760 :t 140 
Ly 4060 : 223 :t 234 
Tableau XXXV. COlparaison des ages radio-
carbone de diff~rentes zones 
de preIevelJent dans un llIeiJe 
village ou dans des villages 
tre. proche •• 
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3.d / Exemple d'utilisation en routine de la datation 
radiocarbone sur des tessons archeologiques 
Les echantillons ont ete dates apres 
,. 
brulage sous 
oxygene a la temperature optimale definie page 170. 
Il s'agissait des derniers echantillons de la serie 
de Mauritanie et du moule de metallurgiste du site de Lyon (voir 
pages 148 et 149). 
traitement des echantillons ils ont tous subi une 
decarbonatation par attaque HCl 8% et, sauf pour les 
echantillons de Mauritanie, une extraction basique a 
pH13 (annexe c.). 
brulage des echantillons ils ont ete brules dans le nouveau 
resultats 
banc de brulage (figure 31) a 300-350°C pour les 
premiers, PUiS les quantites 
legerement trop faibles, nous 
sui v ants a 350-400°C en veillant 
depasser cette temperature. 
taus les resultats sont 
tableau XXXIV. 
de co;;! etant 
avons brule les 
bien a ne pas 
inscrits dans le 
diScussion des resultats - Mauritanie -
Sur 10 echantillons, 7 ont des ages 
dans la fourchette initialement 
S.Amblard : 2000 - 4000 BP. Sur les 
qUi se situent 
indiquee par 
3 echantillons 
dont les ages sont situes tout a fait a l'exterieur 
de cette fourchette, 2 proviennent d'un meme village. 
Il semblerait que pour les villages de Oued Chebbi (3 
echantillons, 3 zones de prelevement) et Kneivissa (3 
Villages tres proches),les phases d'occupation soient 
assez complexes (tableau XXXV). 
Nous avons demande a S.Amblard, qUi travaille depuis 
plusieurs annees sur les sites mauritaniens, son avis sur ces 
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resultats. 11 en ressort que 
l'echantillon Kneivissa V.E/V, qui donne un age tr~s recent, 
correspond a un petit vase isole, ramasse comme les autres en 
surface, qUi a tr~s bien pu y etre d~pose tardivament et donc 
n'avoir pas de rapport direct avec l'epoque d'occupation du 
site. 
l'echantillon de Oued Chebbi enclos 10 a ete preleve a la 
peripherie du village. La caracteristique de ces villages 
mauritaniens est de se presenter sous forme d'enclos delimites 
par de petits murs de pierre seche, accoles les uns aux 
autres : 11 est alors fort probable que les enclos 
peripheriques soient d'occupation sensiblement plus tardive 
que celle des enclos situes au centre du village. Cela peut 
donc expliquer l'age plus recent obtenu sur cet anclos 10, les 
enclos 52 et 66 etant situes au centre du village, et donc 
d'occupation possible plus ancienne. 
La date tres ancienne de l'echantillon de KneiVissa I reste 
totalement inexpliquee par rapport au contexte archeologique 
de ce village. En effet, des datations effectuees sur des 
charbons de bOiS, des ossements ou des coquilles (J.F. Rose) 
ont donne des dates maximales de 3850 + 250 (S.Amblard, 
communication orale). Notre datation est donc trop ancienne de 
1500 ans envirOD par rapport aces datations. 
11 faut noter d'autre part que des datations sur 
ceramiques ont ete effectuees sur des sites du Niger, et ont 
donne des ages de l'ordre de 9700BP (S.Amblard, communication 
orale). Donc, meme si l'age de cet echantillon ne concorde pas 
avec le contexte archeologique direct du site, il n'en est 
pas moins coherent, dans la mesure ou la presence de 
ceramiques tres anciennes a deja ete mise en eVidence dans 
d'autres regions d'Afrique Occidentale. 
- moule gallo-romain 
L'age obtenu sur cet echantillon est trop recent par 
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rapport i l'age attendu. Les extractions basiques ont 
ete faites de 
echant illon s 
la meme 
et nous ne 
que sur les autres 
pas que ce 
rajeUniSsement proVienne 
pensons 
d'une extract ion 
insuffisante, la difference d 'age etant d'ailleurs 
beaucoup trap importante pour etre expIiquee de cette 
Cet echantillon provenait d'une fosse depotoire, 
dans une zone ayant Subi de nombreux remaniements, et qUi 
contenait peu d e materiel, essentiellement des debriS de moules 
mais egalement de rares tessons de poterie (une dizaine 
environ). La typologie des tessons correspond i l'epoque 
Gallo-Romaine, celle des moules egalement. Mais rien ne permet 
de dire, compte tenu des faible s connaissances actuelles sur 
l'e vo l ution de la typologie des moules, qu'elle ne correspond 
pas egalement i l'epoque moyenageu3e, m@me Si peu de mouIes de 
ce type ont ete retrouves dans les s ites du haut moyen-age 
(periode correspondant la date que nous avons obtenue) 
-P.Andrieux, communication orale -
Etant donne les conditions de g isement, et les 
nom breux remaniements de la z one consideree (on y retrouve 
jusqu'i des murs de l' epoque moderne), cette datation ne peut 
Btre valableMent reMise en cause, i1 3e pourrai t. qu'elle 
apporte une indication interess a nte sur I 'evolution a u cours du 
temps de l a typologie des moules de metallur g istes. 
III.3 / Conclusions. 
La datation radiocarbone de ces divers echantillons 
archeologiques nous a permis, en accord avec les resultats 
obtenus sur les echantillons experimentaux (chapitre I II, 
par tie) , de determiner une temperature optimale de 
... 
brulage 
echantillons de type ceramique. 
Les remarques essentielles que 
partir de ces analyses, sont les suivantes 
1 'on peut faire, 
des 
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1 - les~~_neur~ en carbone des echantillons archeologiques sont 
assez faibles, inferieures 1%, mais on retrouve la 
concordance entre la couleur et la teneur en carbone, le 
plus fonce etant generalement le plus carbone. Nous avions 
done bien i faire i des vases cUits en atmasph~re "etouffee" 
et non i des vases colores uniquement par des oxydes (Titane 
fer, manganese). 
2 - l'efficacite de I 'e x t r act ion b a_s i q II e i EllJ..~_ des e I e men t s 
organiques polluants, effectuee sur la plupart des 
echantillons, a ete mise en eVidence de deux fagons 
- par 1 'analyse 
1 'echa.ntillon 
des JUS d'extraction obtenus sur 
de Fort H.:tr r 0 llar d (presence 
importante de composes organiques). 
par la datation du meme ~chantillon avant et 
extraction. 
Cette extraction est tres importante et efficace. 
3 - les rendements c'est i dire les pourcentages de carbone 
extraits au cours du 
/' brulage de I 'echantillon, sant 
importants d~s 200°C, mais i cette temperature les quantites 
de carbone extrait sont encore trap faibles pour permettre 
une bonne datation par scintillation liquide. 
les quantites de carbone extrait sont 
suffisantes pour effectuer une datation dans d'assez bonnes 
conditions, mais no 1.1'3 savons qu'i partir de cette 
temperature le carbone de l'argile commence i se mobiliser. 
La temperature optimale dOit done se situer entre ces 
deux extremes, et nous avons chOisi 300-350°C ou 350-400°C, 
en fonction des teneurs en carbone des echantillons. 
4 - les datations 
~~--~~~~~~
qui ont ete effectuees differentes 
temperatures sur 6 echantillons, PUiS i 300-400°C 
autres, nous amennent i faire trois remarques 
sur les 
- les variations de temperatures sont de faible 
influence sur les datations des echantillons de 
Mauritanie. lIs s'agissait d'echantillons contenant 
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un d~graissant v~g~tal et qUi 
au type de materiel pr~sentant les meillel.lres 
conditions pour une datation (voir conclUSions page 
146) . 
Pour les echantillons de Hong Kong, l'age obtenu i 
plus ancien que ceux des fractions 
thermiques inferieures. A cette temp~ratu.re on 
commence ~ mobili se r le carbone de 1 'a.r g ile. MaiS 
sa contribution peut rester tres n~gligeable par 
rapport au carbone extrait de la ceramique ~ des 
temperatures inf~rieures (voir rendements page 165), 
ce qUi peut expliquer le s faibles 'lar ia.t ions des 
ages sur les ~chantillons de HauritaniE~, qUi ont 
Sl.lbi directement le 
,.. 
brulage 400 "C , sans 
extraction prealable des autres fractions 
thermiques. 
les ages obtenus par la datation en rout ine de 
quelques echantillons, apres brulage 
concordent assez bien avec les ages attendus. 
finalement, sur les 18 echantillons analyses, 
seulement 2 donnent des ages tres diff~rents de 
ceux attendus, que nous n'expliquons pas clairement 
du pOint de vue archeologique dans le Site. D'un 
pOint de vue arch~ologique g~n~ral, ils ne sont pas 
a.b~rrants, et l a technique ne peut done et.re 
totalement remise en cause sur ces deux exemples 
tres flous (- Kneivissa I (trop ancien) - moule de 
met all u r g i s t e (t r 0 p re c e n t )) , b i en q u ' ell e 
verifier par de nombreuses autres analyses. 
soit 
On peut done penser que la datation radiocarbone, sur 
des echantillons de type ceramique, et notamment les tessons de 
poter ies, est tout fait possible, et en prenant les 
precautions necessaires de preparation et de 
A 
brulage, qu'elle 
soit tres satisfaisante, me me si, comme nous l'a'lons V 1.1 , i 1 
existe probablement toujours une contribution minime mais r~elle 
- 179 -
d'un carbone ancien, carbone de l'argile et/ou carbone mObilise 
au cours de la cuisson primaire, i partir des carbonates. 
Tous les resultats obtenus sont rassemble s dans la 
figure 39. 
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CONCLUSION 
Tout au long de cette etude nous avons cherche a 
comprendre les phenomenes de carbonisation, et de 
decarbonisation, des ceramiques, dans le but de rendre leur 
datation par le 14C aussi fiable que pour des ~chantillans 
classiques (os, charbon de bois). 
Jusqu'a present quelques datations sur tessons 
avaient ete effectuees par divers auteurs, mais sans qu'aient 
ete vraiment analysees les raisons des bonnes ou mauvaises 
concordances avec les dates attendues, 
particuliere ait ete recherchee. 
- Experimentations 
ni qu'une methodologie 
Le probleme essentiel pose par ce type de materiel 
provient de la diversite des origines du carbone qU'il contient. 
Nous savons qU'il peut provenir des materiaux de composition des 
pates c~ramiques (argile et d~graissant) mais ~galement du 
combustible utilise pour la cuisson du vase, et, dans certains 
cas, des matieres humiques du sol (au cours de l'enfouissement 
de l'echantillon dans les couches archeologiques). 
La connaissance du comportement, au cours de la 
fabrication du vase (particulicrement sa cUisson), du carbone 
present dans les divers composants et l'influence relative qui 
en resulte a la datation, est donc indispensable a la 
comprehension des problemes poses par les ceramiques lors de 
leur datation par le 14C. Aussi avans naus men~ cette ~tude i 
partir d'echantillollS experimentaux, 
parfaitement les composants (argile 
conditions de cuisson. 
et 
dont nous connaiSSions 
degraissants) et les 
Comme il faut que l'echantillon contienne suffisament 
de carbone pour que sa datation soit realisable, nous avons 
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cherche en prioriteJau cours des experimentations,a obtenir des 
cuissons enfumantes donnant des .vases tres nOirs, et ce but a 
ete atteint par la cuisson primaire dans des foyers en 
profonde de forme carree. 
- Analyses 
fosse 
Un des problemes pratiques de la datation des tessons 
etant leur faible teneur en carbone, nous avons du travailler 
sur des echantillons pesant au minimum 1 Kg. 
- 1 - Les premieres analyses ont ete faites dans le but de 
determiner l'influence des differents facteurs de fabrication 
sur la teneur en c~rbone des vases. Nous avons observe que 
- la couleur est fonction de la teneur en carbone 
nOir = vase plus carbonel. 
(vase plus 
- l'atmosphere de cuisson a une influence importante sur la 
teneur en carbone du vase (cuisson oxydante, majorite tres 
inferieure a 1% de carbone, 
SUperieUre a 1% de carbonel. 
cuisson enfumante, majOrite 
- la presence d'un degraissant organique augmente fortement les 
teneurs en carbone des vases (majorite des vases contenant 
plus de 2% de carbonel. 
Nous avons ainsi mis en eVidence la presence, dans 
ces vases experimentaux, de carbone provenant du combustible 
(enfumagel et du degraissant organique. Ces deux elements sont 
d'age contemporain i la fabrication du vase et donc de 
elements de datation. 
bans 
- 2 - La ceramique contient egalement du carbone provenant 
de l'argile de fabrication, et qUi, etant beaucoup plus ancien, 
contribuera au vieillissement de l'age. Des analyses d'argile 
ont donc ete effectuees mais on constate que l'on ne peut 
reconnaltre directement le carbone provenant de l'argile. Nous 
avons alors cherche a limiter son influence sur la datation par 
une extraction thermique differentielle. 
- nous avons remarque que le carbone contenu dans un tesson noir 
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est beaucoup plus facile i extraire que dans un tesson clair. 
- de plus, 60% du carbone est extrait des 
echantillons tres carbones (>3% de carbone) et qUi contiennent 
un degraissant organique. 
- a 700°C pratiquement tout le carbone est extrait du vase, mais 
nous savons, par la meme analyse men~e sur l'argile seule t que 
des 400°C, celle-ci perd une grande partie de son carbone. 
11 semblerait donc que la temperature de brulage de 
ces echantillons ne doive pas depasser 400°C, 
l'influence du carbone ancien de l'argile. 
pour limiter 
- 3 - Ces analyses ont ete completees par la mesure de l'activite 
radiocarbone de divers vases experimentaux, certains cUits avec 
un combustible actuel (activite de 1 'ordre de 140%) et d'autres 
cUits avec un combustible fossile (activite de l'ordre de 60%). 
Nous avons fait les observations suivantes : 
- l'influence du carbone d'enfumage (provenant du combustible) 
existe puisque les vases cUits avec le bOiS fossile ont des 
activites tres faibles par rapport i 
fabrication. 
leur date reelle de 
- l'influence du carbone provenant du degraissant organique, sur 
l'activite radiocarbone du vase, peut etre tr~s dominante par 
rapport i celle du carbone d'enfumage. 
l'influence du carbone ancien de l'argile peut etre r~duit8 en 
moder a nt la temperature de brulage «400°C). 
- il existe une pollution par un carbone ancien qUi pourrait 
provenir de la mobilisation, lors de la cuisson du vase, du 
carbone des carbonates presents dans la pate c~ramique. 11 
s'agit d'une pollution relativement faible mais que nous ne 
contrOlons pas du tout. 
Nous retenons done de 1 'analyse des vases 
experimentaux que la datation radiocarbone d'une ceramique sera 
plus proche de son age r~el si elle est effectu~e sur un teason 
de couleur tres foncee, 
organique carbonise, 
contenant des vestiges 
et Si la temperature 
de 
de 
laborato~re reste moderee, de 1 'ordre de 300-400°C. 
degraissant 
brulage au 
l f34 -
- 4 - 11 existe une pollution des tessons qUi n'a pu etre 
~t udi ~e sur les ~chantillons exp~rimentaux par du carbone r~cent 
provenant des matieres humiques du sol. 
Par 1 '~tude d'une argile et celle d'un tesson 
arch~ologique particulier, nous avans mis au pOint un traitement 
chimique efficace, et indispensable sur certains ~chant i lions, 
permettant 1 '~limination quasi-totale de cette po 1 1 uti 0 n 
secon·daire . 
On effectue sur 1 'echc::tntillon, apres decarbonatation, 
extraction basique a pH13, en maintenant bien ce 
long du traitement. 
pH tout 
une 
au 
Les carbonates sont elimines comme pour le ;:; aut res 
echantillons a a t&s par le par une attaquB a Cids HC18%. La 
presence parfois importante de carbonates necessite pour les 
tessons une attaque tres surveillee, partir d ' un e q 11 ant i t e 
relativement importante d'acide (300ml pour 100g) et avec un 
temps de r ~act ion suffisamment long (1 a 2 heures sous agitation 
magnetique, PUiS une nuit a chaudl. 
- 5 - Nous avons alors pu analyser des echantillons 
archeologiques, en cherchant la temperature optimale de brulage, 
au laboratoire, des tessons de poterie. 
Nous avons, pour ce faire, 
banc de br~lage permettant de bruler 
mis au point un no U ' .'8 a ~ ., 
de grosses quantit~s de 
poudre d'echantillon, et de varier les temp~ratures. 
Deux types d'analyses ant ete effectues 
I-brulage de differents echantillonnages d'un meme echantillon a 
des tGmp~ratures differentes et comparaison des activites 
radiocarbone obtenues. 
2-brulage d'un meme echantillon successivement a differentes 
te mperatures (200 a BOO°C) et mesure de l'activite 
carbone de chaque fraction thermique obtenue. 
Les resultats se resument en 2 paints 
pour des temperatures inferieures a 300°C les rendements 
insuffisants et les quantites de carbone recueillies 
radio-
sont 
trap 
faibles pour effectuer une bonne datation avec des compteurs a 
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SCintillation liquide. 
- on observe un vieillissement de la fraction thermique a 400°C 
par rapport aux fractions inferieures (1) mais aucune 
variation notable pour un echantillon brule directement a 
400°C (2). 
On extrait donc bien a 400°C le carbone ancien de 
l'argile, residuel dans le vase. Mais les quantites de ce 
carbone sont tres negligeables par rapport aux quantites 
extraites a des temperatures inferieures, qUi correspondent 
probablement en majorite au carbone du degraissant vegetal et 
du combustible (enfumage) . 
- En conclusion 
Les resultats des datations effectuees sur ces 
echantillons archeologiques permettent d'envisager 1 'application 
de la datation par le 14C aux tessons de poteries dans des 
conditions satisfaisantes. Elle sera plus fiable sur des 
echantillons tres fonces, dont le degraissant est vegetal, et 
dans la mesure ou la temperature de brulage au laboratoire ne 
depassera pas 400°C. 
11 pourra cependant rester une faible pollution par 
un carbone tres ancien provenant de l'argile ou des carbonates 
primaires. Mais il semble que 1 'on pourrait reduire cette 
pollution par 1 'utilisation d'une temperature de brulage encore 
plus basse «250°C). A ces temperatures, les rendements sont 
trop faibles pour permettre la datation d'un echantillon de 700g 
environ par les compteurs a SCintillation liquide et nous 
esperons que 1 'utilisation future des compteurs par acceleration 
de particules permettra de reduire a la foiS la quantite 
d'echantillon necessaire et la temperature de brulage, et donc 
d'ameliorer encore la datation par 
poteries. 
le 14C des tessons de 
-perspectives. 
Les resultats sont encore tres peu nombreux, et i 1 
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sera it int~ressant de dater un grand nombre d'echantillons 
archeologiques afin de confirmer ou de rejeter ces conclusions. 
Le probleme pour ce genre de travail reste toujours 
le temps tres long de preparation des echantillons et la 
quantite tres importante de materiel necessaire. 
Il serait interessant d'autre part de verifier 
l'hypothese de la pollution par du carbone ancien provenant des 
carbonates primaires (mobilisation de ce carbone au cours de la 
cuisson primaire des ceramiques). I 1 faudrait pour cela 
fabriquer quelques vases experimentaux ne contenant pas de 
carbonates, sous aucune forme. 
Le gros espoir pour la datation des tessons de 
poteries reside dans l'utiliSCl.tion des compteurs 
acceleration de particules. Lorsque celle-ci sera rendue 
aisee, tant au pOint de vue financier qu'a celui de 
par 
plus 
la 
disponibilite du materiel, 
envisager 
de nombreuses analyses seront 
- dosages des activites radiocarbone de differentes 
fractions thermiques beaucoup plus basses que celles deja 
analysees. 
- dosage des activites radiocarbone des diverses 
fractions solides ou liquides recuperees lors d~s extractions 
basiques et mams au cours de la d~carbonatations des tessons. 
Cette expension des experimentations reste la 
recherche la plus prometteuse, et deja les donnees acquises par 
notre experience de terrain et les analyses de 
permettent une meilleur garantie des resultats que 
laboratoire 
l'on peut 
obtenir par la methode classique. En effet, malgre sa mise en 
oeuvre parfois fastidieuse en raison du pOids d'echantillon 
necessaire, la datation par sCintillation liquide ou compteur 
proportionnel est des maintenant applicable ~vec plus de 
securite. On devrait donc maintenant pouvoir dater un certain 
nombre de Sites archeologiques depourvus d'autre materiel de 
dat~tion que les tessons, ou bien verifier des datations deja 
obtenues par ces autres materiaux. 
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Al'·INEXE a... + 
Dosages des teneurs en carbone 
effectu&s au laboratoire de microanalyse de Solaise (RhOne). 
Principe 
Le s ~chantillons. sous forme de :poudre et e n tres 
petit es quantit~s (10 mg maximum) sont brules sous 
oxygene pur. A cette temperature tout le carbone est pyrolys~ et 
se combine i 1 'o xyge ne pour former du CO 2 • 
La mesure de la surface du pic de COz obtenu par la 
spectrometrie I.R. permet de connaitre le pOids de carbone 
brnle. Le pOids initial d'echantillon etant parfaitement connu, 
on obtient le pourcentage en pOids de 
l'echantillon. 
Appareillage figure 1 
Preparat ion de l'ech a ntillon 
L'echantillon est introduit dans 
brnlage l'interieur d'un godet d'argent. 
l'echantillon se fait donc en 2 ~tapes, 
precision 
- pesee du godet d'argent, vide. 
sur 
carbone 
le 
La 
systeme 
pesee 
dans 
de 
de 
une balance de 
- pesee du produit dans le godet aDvert. 
On ajoute alors une petite quantite de catalyseur, 
1050 
introduction de I' echanti lion. 
........ ::III-il:?-+-oxYde de cUlvre 
!;:::::~~-alumine ar<Jentee 
laine d'ar<Jent 
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cellule 
a r.R 
dos age d e carbone par a n a J yse ' du s pec t re 
Infra-Rouae du C0 2 0 
- 1er four, 1050'C 
- 2~me four, 850'C 
brulage de 1 '~chantillon (dans godet d'argent). 
differents pieges a impuretes. 
- magnesi e : pi egeage du fer · 
- m:yde de cui 'Ire : catalyseur de reaction d'oxydation. 
- alumine argentee : piegeage du chlore, du bore et de 1 ' iode. 
- laine d'argent : piegeage du soufre. 
- i:\ la sortie des fours, cOLlrant d'm:ygene pur (transformation toi:aJe du CO en CO;c). 
- piege a eau, a -50'C. 
- arri'lee a la cellule a infra-rouge du CO2 uniquement. 
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Plus le po id;:; ..:; ,...:~ '':'. ..... . 1 .. U I: . e: !1 u . n I, 1. .1 1 I] n 8St grand, plus i3. 
pr~CiSion de la mes ure augmente. Dans le cas de pouclre de 
c~ramique, les ten eur2 en carbone sont tr~s faibles et done les 
quantites ana lys ee::; re la t.ivement importantes ( 10 mg) La 
preCiSiOn est done: theoriquement grande. 
Resulta.ts. Mar .~es d'erreur 
On obtient pour chaque echantillon la surface du pie 
du CO 2 dont on d~duit le pOids de carbone, en m i cro.gramm8s ~ 
ConnaiSS3.nt le paids initial d'eehantillon on en le 
pourcentage en POids de e:ar bone de l ' echantillon. 
On effectue an minimum 2 mesures. L'ecart maximum 
entre les d~ux resultats pour des ten e urs en carbone inferieure s 
1·" / 0 est de + 0, 03~'; absclu . StIr ( Le3 -- echant i 1 leD.=':: 
hete .t :)genes on peut obtenir des resll.lta·cs tres differelit.s '~ll.i ne 
sont alors pas significatifs. 
Remaraue 
Le::; echantil Ions que nous avons ':1.nalyses son t tres 
het e rogenes (definition d'une I" fi!sul t·? .. t · ,3 
sont done parfois assez discordants. maiS ont cependant permis 
une etude comparative des teneurs en carbo n e d'echantillons tres 
divers. 
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Al'·-INEXE b. 
Dosages des teneurs en carbone 
effectu~~ au laboratoire de Radiocarbone de Lyon. 
Principe 
Le sec ~'l a. n t ill I) n s, d' e n vir 0 n 1 g it ::;: g , son"t d'abord 
broy~s pUiS p8S~S au mg pr~s, et br~les i lOOO"C sous oxygene 
pl.l.r. La mssure d~ la qua.ntite de CO 2 de gage (en mm ou. 1/1C' mm 
de Hg dans un ma ms 'lclume) donne le :pOlJ.rC8ntag~8 d.e ca.rbone 
contenu dan s 1 'echantillon, avec une preCiSiOn de 1 'ordre de 
O,OSmm de Hg i la lecture, ce qui donne une preCiSion de l'ordre 
de ~ O~ Img sur la cluant.it.e de carbons (!="Jrecision de envirDn ·1~~· 
sur les teneurs mesurees). 
ApDars illage figure 2 
eourbe d'etalonnage 
Cette courbe a ete faite a. partir du brulage de 
differents echantillons d'anthracite (carbone pur), variant de 
0,7 mg i 10 mg. La quantite totale de carbone recueuilli 
correspondre i une teneur de 100%. 
devant 
A partir de 11 mesur es (chacune etant doublee), nous 
avons calcule la pente de la meilleure droite (quantite de CO 2 
(en cm) en fonction du pOids de carbone (en mg .)) pa~sant 
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Sch6ma de principe du dosage du car bone. 
Laboratoire de Radiocarbone de Lyon. 
Tub, cl., "uQ.'~l. 
( L ~ "30 Co", ~ '!! "3 """'" ) . 
No.c ... ll~ clot 
1"o.,~l. . 
8",,,,,. clCl. C:~Cl ... ff"'!lCl. l '3"'~ + od · 
..A ooo°c 
CIRCUIT A 
rr=======~r=====~==~~~~~~========~~~~~~u3F======~ pO~pCl. 
~ ,,'ch ... . 
I H,.1 ~Cl. 
I C1RCUI~ C 
I COol. ----p;.,~ '" \;'1I&'cI ... 
• CIRCUIT B 
I I 
1- - _ ........ - .......................................................................... - - ............ _ ...... - ...... _ ............................................. - .............. -' 
1 - Apres avoir mis en place 1 'echantillon, pompage sous vide de tout le circuit (A + B + C). 
2 - Introduction d'oxygene pur dans le circuit A, qui est isole. Le pompage peut se poursuivre dans les circuits B et C. 
3 - Mise en route de la pompe A rotation qui permet A 1 'oxygene de circuler continuellement dans le circuit, durant tout 
le temps de brulage de 1 'echantillon. Allumage de la rampe de brGlage, chauffage A 1000'C pendant 5 mn. 
4 - Isolation de tout le circuit par rapport au pompage. Arret du brulage et degagement du gaz obtenu dans le circuit 
B (Ouverture du circuit A sur le circuit Bt Piegeage du CO2 dans 2 pieges a -100'C environ. 
Pompage du gaz A travers ces deux pieges, recuperation uniquement du CO2 • 
5 - Isolation du circuit B et degagement du CO2 • 
6 - Piegeage de ce gaz dans le petit piege A azote liquide (circuit C) et isolation de ce circuit C. 
7 - Degagement du gaz dans ce petit circuit et mesure de la pression de CO2 obtenu. 
8 - Report de cette valeur sur la courbe d'etalonnage (figure 3) et calcul de la teneur en carbone de 1 'echantillon • 
.. _ . . _-- .. ---~----- .--------~ 
40 
35 
30 
25 
20 
is 
10 
1 
CO
2 
(cm Hq) 
• 
Anthroci t e 
.. 
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o:2. ~:tO.1 
100% carb one. 
• 
.. 
x 
Fi<Jurc 3. Courbe dtelaJonnage 
1 
du banc de dos-age de. 
cor bone. (Iaborato/re 
de rad;ocarbone cJe 4'on~ . 
poi cJs de 
car bone 
1 mC). 
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au plus pre: de ces 11 points (figure 3). 
Preparation de l'~ch a nti l lon 
La poudre est pe s~e dans une nac ell e de quartz, sur 
une balance de pr~cision. Elle est alors plac~e dans le tube de 
quartz, entre deux tampons de laiae de quartz (~chantillon t.res 
p!.tl verulent et leger, POllV,o,.nt 8t.r'3 pCITl-pei. Le circuit est. mis 
sous vide PUiS rempli d'oxy g~ ne pur (Pression de atmosphere 
environ :' . Une pomps ~ circulation assure l' oxygen:? un 
mouvsment continu dans le Circuit, tou.t au long du 
,. 
1)~ III age. 
L'~ch a ntil lo n est hrUle 5 minutes a 1 ()() Cl oJ C 
pre ss ion de gaz obtenu est mesuree par un e jauge i mercure. 
y-e.3n l":.a.ts 
Tous les echantillons sont doses au minim nm 2 
la marge d'erreur sur le pOids de carbone etant estim~e 
+ (), 1 mg en"'liron~ 
Au cours de grandes series de me sures , ,~ch,3.nt i :' on 
d'anthracite est insere afin de verifier la concordance de 1 a. 
valeur theorique (100%) et de la valeur experimentale. 
Remarque 
no1.lS a donne des r8.sul LitS Ce principe de dosage 
eqUivalents ~ ceu.x de Solaise. Ces dosages sont assez 
longs lorsqu'il y a un grand nombre d'~chantillons et l'inte'I' ':3 t 
de les effectuer au laboratoire de radiocarbone, plutOt 
les envoyer au laboratoire de microanalyse de Solaise, reste 
mince Mais c ette technique peut permettre le dcsage de 1 ou 
echantillons, rapidement, sur place, avant leur datation, en cas 
de besoin. 
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ANNEXE c. 
Pr~paration chimique des ~chantillons de type poterie 
avant leur datation radiocarbone. 
Tous les ~chantillons arch~ologiques peuvent avoir 
~t~ l'objet de pollutions qUi dOivent etre ~limin~es l:}.l~'elle 
qu'en soit l'origine, puisque la datation ne sera valable que Si 
l'on ne fait la mesure que sur le carbone originel (pa geA." ) . 
La pollution peut etrs de nature i viei ll ir 
c'est le cas notamment des carbonates presents dans 
avant sa cuisson (degraissant plus ou mains calcaire, 
organique de l'argile), ou etre de nature a rajeunir 
1 i;3:' .gs ; 
le 
matiere 
c'est le cas des pallutions se produisant lors du s~jour de 
l'echantillon dans les couches arch~olo g iques. 11 pe ut s'agi1' de 
carbonates ou d'el~ments organiqu os de nature humique (page.l~ ) . 
Sur des echantillons archealogiques de type charbon 
de bOiS, l'~limination des carbonates se fait par attaque aCide 
(Hel 8%), celle des humus par une extraction basique a pHIl. 
Pour des tessons de poteries le probleme est plus 
complexe, ear la preparation chimique d Oit etre totals. En effet 
les teneurs en carbone dans ce type d'~chantillon sont tres 
faibles (contrairement aux charbons de boiS) 
pollution prend des proportions notables. 
et la mOindre 
Nous avons done essay~ de mettre au pOint, a partir 
de l'~tude des argiles (page.13) et de l'echantillon du site de 
Fort Harrouard (page,.f.5l), les traitements ehimiques permettant 
la datation des tessons de poteries dans les meilleures 
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conditions possibles. 
La preparation des echantillons se limite 2 
traitements : - une attaque acide (HCl 8%) 
- une extraction basique (pH13) 
1 - L'attaque aCide . 
Nous avons vu lors des dosages de carbone des 
echantillons experimentaux que 1 'attaque acide n'etait pas 
toujours totale (pag8.A2.3). Ceci est du a la grande quantite de 
carbonates presents dans certains echantillons, mais egalement a 
leur dimenSion. Malgre le broyage certains grains aS3ez gros 
peuvent Subsister. 
A partir des echantillons experimentaux, no us avons 
cherche les conditions optimales d'extraction des carbonates. 
Hode operatoire 
Des echantillons de compositions tres variees ont ete 
attaques par une solution d'acide chlorhydrique a 8%. Sur une 
quantite de poudre de 500 g. a 1500 g. environ nous avons verSe 
de 1 'acide jusqu'a ce que 1 'effervescence soit tres reduite. 
Certainsont ensuite ete mis sous agitatiDn magnetique 
disparition totale de toute effervescence. 
Resultats tableau I 
jusqu'a-
A partir de ces resultats, nous avons determine une 
quantite moyenne d'acide et un temps moyen d'attaque : 
- en moyenne il faut utiliser 300 ml d'acide a 8% 
pour 100 g. de poudre. Cependant dans le cas ou l'echantillon 
contient beaucoup de carbonates, il convient de bien surveiller 
l'attaque et d'augmenter la quantite d'acide, 
d'attaque, Si necessaire. 
-Les temps d'attaque sont 
et/ou le temps 
variables mais 
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generalement longs, surtout Si la quantite d'acide utile est 
trop faible. Lorsque l'agitation magnetique est commencee 
rapidement, le temps d'attaque est tres reduit. 
Apres cette premiere phase, les echantillons sont 
places une nuit a l'etuve (90°C) pour eliminer 
qui ne sont dissociables qu'a chaud. 
les carbonates 
Les echantillons sont ensuite rinces pluSieurs fOiS 
jusqu'a neutralisation du pH. Cette phase peut &tre extr~m8ment 
longue pour des echantillons qui decantent assez mal. 
Les pertes en pOids a la suite de ce traitement sont 
en moyenne de l'ordre de 37%. 
EN RESUME 
Attaque de l'echantillon en poudre par une solution 
d'acide chlorhydrique (HCl ) a 8 % : 
- en moyenne 300 ml pour 100 g. de poudre. 
- agitation magnetique recommandee, 15 mn minimum. 
duree de l'attaque environ 2 heures plus une nuit a 
l'etuve. 
neutralisation du pH variant en moyenne de 2 a 6 
jours. 
11 faut donc pour cette premi~re phase de preparation 
un temps moyen de une semaine. 
2 - L'extraction basique 
Cette extraction n'est pas toujours indispensable, 
cela depend du mode de gisement de l'echantillon analyse. Nous 
avons vu par exemple sur les echantillons de Mauritanie (page 
160) que cette extraction etait inutile. Par contre pour 
d'autres echantillons, situes dans des sols plus ou moins 
actifs, elle est indispensable (Fort Harrouard page 152). 11 
n'est pas toujours possible de savoir a priori Si le tesson a 
sejourne ou non dans un sol, aussi il pourrait etre int~ressant 
d'effectuer, sur une petite quantite de materiel, un essai 
composi tion 
argile lias. 
chaux, m.o. 
argile lias. 
chaux, m.o. 
argile ind. 
chaux. 
argile enr. 
chaux. 
argile lias. 
sable. 
argile lias. 
sable. 
composition 
du vase 
argile ind. 
degr.mineral 
argile lias. 
degr.mineral 
argile enr. 
degr.mineral 
argile lias. 
degr. mineral 
m.o. 
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poids quanti te Hel duree attaque temps de duree totale de agitation magnetique 
(g. ) 
475 
654 
875 
934 
940 
1688 
l.carbone 
apres Hel 
0,25 
0,70 
1,15 
2,20 
(ml. ) 
2450 
1700 
2000 
3000 
3000 
3900 
(h. ) decantation (h.) neutr ali sati on pH 10 minutes. 
24 2 vers la fin de 1 'attaque 
de 
2 8 -
2 
5 3 jours vers la fin de 1 'attaque 
des la fin de la tres 
lh30 8 a forte effervescence (30 ' ) 
des la fin de la tres 
lh30 3 6 forte effervescence (lh) 
jours des la fin de la tres 
lh30 2 forte effercescence (15') 
Quantitls d'scide et dur6e de l'sttaque sur divers 
.chsntillons de c.ramique. 
'l. carbone apres extraction basique coloration des jus d 'extraction 
pHll pH13 pHll pH13 
2eme extr. 2eme extr. lere extr. 2eme extr. lere extr. 2eme extr. 
0,10 0,15 incolore incolore 
0,80 0,80 a peine jaunatre brun tres fonce 
1,15 1,20 legerement jaunatre brun tres cl ai r 
I 
brun I brun tres I 
2,20 2,10 legerement jaunatre moyen I fonce 
I 
I 
Tsbleatl 11 • Efficacitl de 1 'extraction basique • pHl1 et • 
pH13 sur des .chantil1ons exp6rimentaux. 
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relativement faible (pHlll, afin de savoir, par la coloration du 
JUS d'extraction, s'il y a lieu ou non de faire le traitement. 
Par l'~tude des argiles ce lIe de 
1 '~chantillon du site de Fort Harrouard 
(page.1~) et 
(page ASZ-) , nous avons 
mis en eVidence la plus grande efficacite d'une extraction a 
pHl3 par rapport a pHll (pH utilise sur des charbons de bOiS par 
exemple). 
mode operatoire 
- pH 11 
- pH13 
Preparation des solutions 
20 g. de Tetra-natriumdiphosphate-lO-hydrate (pyro-
phosphate de soude) dans 11 d'eau distillee. 
10 g. de pyrophosphate de soude et 4 g. de soude (naOHl 
dans 11 d'eau distillee. 
L'extraction basique se fait sur des echantillons 
ayant deja subi l'attaque aCide Hel 8% et 
ramene a 6,5-7. 
dont le pH a 1+ ." eve 
La quantit~ de solution utiliSee etait de 60 ml, pour 
20 g. de poudre (d'apres les resultats sur les argiles). Lorsque 
la reaction se produit, entre les composes organiques et la 
solution basique, le pH a tendance a baisser jusqu'a enVirOt1 
pH11. On peut alors ramener le PH a 13 en rajoutant une solution 
tres concentree de soude, ce qUi permet d'avoir effectivement 
une extraction a pH13. 
Les echantillons sont alors mis sous agitation 
magnetique ou agites manuellement regulierement, pendant 1 ou 2 
heures. L'ensemble est alors laisse au repos une nUit. 
L'echantillon dOit ensuite etre tr~s bien rince 
jusqu'a pH neutre. Le liquide doit devenir incolore au cours des 
rin9ages successifs. 
Resultats 
Nous avons repris les resultats obtenus sur les 
argi les et sur '1' echant i lIon de Fort Harrouard (pages M2.. et A(Q) 
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qUi nous montrent que l'extraction a pH13 est tres efficace et 
indispensable sur certains echantillons. 
Remarque 
Nous avons effectue une extraction a pH11 et pH13 sur 
quelques echantillons experimentaux. Ces echantillons n'ont pas 
sejourne dans le sol et n'ont donc pas besoin de subir ce 
traitement. Nous l'avons effectue a titre indicatif. 
Nous avons dose les teneurs en carbone dans ces 
echantillons avant et apres chaque extraction, 
coloration des JUs d'extraction (tableau IIl . 
PUiS note la 
Il en ressort que a pH11 les JUs d'extraction sont 
quasiment incoloresce qUi n'est pai le cas des JUs d ' extraction 
a pH13, qUi sont brun plus ou moin soutenu. 
Nous ne decellons pas de variation dans 
en carbone des poudres (methode d'analyse trop peu 
les teneurs 
sensible). 
Nous n'avons malheureusement pas effectue de datation 
sur un echantillon avant et apres extraction basique, par manque 
de materiel. On remarque cependant que les JUs les plus noirs 
proviennent d'echantillons riches en matiere organique. Il est 
incontestable que certains composes organiques ont ete extraits 
a pH13, mais leurs teneurs en carbone etant inconnues i 1 n'est 
'" pas sur que leur influence sur la datation sOit remarquable. 
3 - ConclUSion . 
Avant la datation d ' un echantillon de type tesson de 
poterie, il faudra effectuer une attaque aCide, PUiS suivant les 
echantillons, une extraction basique a pH13, en sachant que nous 
aurons toujours une incertitude quant a une pollution residuelle 
eventuelle. le " ,,' 
Le temps de preparation peut atteindre 2 semaines. 
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AI'·.rI'-·IEXE d.. 
La microsonde electronique. 
La microsonde electronique est un moy en 
d'investigation tr~s performant qUi permet de detecter n'importe 
quel element chimique place dans le tableau periodique au dela 
du carbone (les autres sont trop legers). 
Nous l'avons utilisee dans l'espoir de suivre l a 
repartition du carbone dans l'epaisseur 
ceramique archeologique ou experimental, 
d'argile cuite a 800°C en four electrique. 
d'un 
et 
echantillon de 
d'une "galett e " 
Nous verrons que les resultats n'ont pas ete 
concluants et nous nous sommes contentes de faire une analyse 
chimique succinte de I 'argile cuite. 
1 - Principe 
Emission des Rayons X 
emis par la cible (~chantillon), 
d'electrons 
(figure 4) le spectre X est 
bombardee par un faisceau 
11 Les atomes de la cible sont excites par les electrons (apport 
d'energie) et sont 
couche profonde). 
ioniseS (ejection d'un electron d'une 
21 Le retour a l'etat deSexcite des atomes se fait par migration 
d'un electron d'une couche moins profonde vers la couche qui 
a perdu un electron, et pour la conservation de l'Energie, il 
y a emission d'un electron Auger (couche superficielle) ou 
emission d'u.n photon X. 
~'. ~ ... , .... ~ 
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fois ceau 
d'-e. 
stade 1/ 
noyau . 
K 
L 
stadc 2/ 
noyau 
c 010 nne 
electron i-
que. 
objt.c.~;F 
"' .. Sl\iri, .... t. . 
Fo..i se .... " 
.,I' 4Ie...rrons . 
"Phot.on X. 
noyau 
K 
e_ RuotP-. 
1. 
M 
Repr'sentation sch'matique des niveaux 
d"nergie d'un atome. Processus d"mission 
d'un photon X (exemple de d'part d'un 'lectron 
de la couche K). 
porte 
echantillon. 
<.Ietecteur 
<.le R.X. 
Repr'$en·tc~ ·tion 
$ch'matique de 
la micro$onde 
electronique. 
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On obtient un spectre continu (fond 
spectre caracteristique (serie de raies d'intensite variable et 
de longueur d'onde discrete). 
La longueur d'onde de chaque raie emise est caracte-
ristique de la structure d'un atome de nature donnee, son 
intensite fonction de la concentration de I ' espece 
envisagee. 
Appareillage (figure 5) L'appareil est 
constitue essentiellement d'une colonne electronique (emisSiOn 
du faisceau d'electrons), d'un microscupe optique ou 
electronique et de spectrometres X (detection des RX emis). 
Il existe deux types d'analyses possibles, 
1- la spectrometrie a disperSion de longueur d'onde (analyseur = 
monochromateur courbe). 
f 0.' "c:.to .... '" 
0' f.IQd·rol\~ 
..... ,~_l\i~TftL 
,.-/ 
, 
/ 
/ 
- --c.:J---. s y s ~.:"'~ ch 
c:.ol'f\pro..!I' 
Le monocristal reflechit les RX 
emis par l'echantillon de maniere 
selective (angle e d'incidence = 
angle e de reflexiOn) . 
La nature du cristal est choisie 
en fonction de 1 'element 
analyser pUisque le 
repond a la 10i de Bragg 
2d .s i n e = k A 
prinCipe 
(d = distance reticulaire k = 
ordre de la reflexion ; A = A du 
RX incident). Pour analyser un 
element dont les RX emis ant une 
grande longueur d'onde ( -\ ) le 
monocristal dOit avoir une gran de 
distance interreticulaire (d). 
2- la spectrometrie a selection d'energie 
semi-conducteur). 
(diode = detecteur 
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:00 ~e s ure 3uccessivement, paint par pOin t , 
le taux d ' 6 mis sion s secondaires de la surface abserv~e. 
la sO:1de est de 100 
~ , 
A et sa resolution 
o 
::te 100 A eg.:tlemelit. 
fl o n conducteurz 2.0 i \/t::nt e"t.re 
metallises , po u :- l es charges neg .3.tive :::; rec;:u.es p.3.r 
l' ~chantillon (si:100 par accumulation de charges 1 'an ':l.ly~:(~ 
ren due i m?O sSi~le J 
2 - Mode op ~ r a toire 
?r~oarat ion des ~chanti ll ons 1 ;::, :.:; t:?ch.3.n·~illons 
sent d es ~or ce aux de c~rami qu e , qUi son t pripa r ~s en 4 phases 
.J. ;:;Cie diJ.mant.~e . dime:1.3iO;~~: 
25 mill mm 
Ils s ont palis Dar des poudres ~meri de 800 mm, 400 mm , 
lIs sont d~carbonat~s dans Hel 8%, environ 5 Jour:: (at taque 
en profondeur de calCite pouvant atteindre 1 cm). 
4 - lIs s ont m~~allis~s i l'aluminium. 
~1 0 11 .: c,<von.:': 
utilis~ l a speG~rom~trie i dispersion de longueur d ' o nd e avec ~n 
cristal i tr~s granci e distance r6tic ulai r e (CD ?b, 
co 
lO())7A). 
Le s pectra du carbcne est trac§ a partir de l'a~aly se 
d ' un ~talon de car bo ne ptlr (diam.ar.t ) , PUiS l e comptage de s 
e!lli SSi8 DS X d'-.:.es au carb'Jne, sur nos eCh3.nti:lons a ete faite en 
P03itionnant le cris ta l s e lor. un angle (e) correspondant au pie 
2u spectr e du carbone . On effectu8 un second comptag8 pour un 
an gle correspondant au bruit de fond (ligne de base du spectr e ). 
L'in~ensi te r~elle des emissi ons d ues au carbone est obtenue e n 
soustrayant les deux valeurs (pie - bruit de fond) . 
Nous avo ns effectue tro is ser ies d'analyses 
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- Echantillons eXp~rimentaUx. "Travers~e" dans l'~paisseur de la 
c~ramique, observation de la r~partition du carbone. 
- Echantillons arch~ologiques particuliers. Meme type d'analyse. 
Argile liasique cUite a 800°C en four ~lectrique, 
chimique sommaire. 
3 - R~sultats . 
a/ Echantillons exp~rimentaux 
analyse 
Nous avons analys~ 
colorations differentes : 
Itrois ~chantillons pr~sentant des 
i , 
- un echantillon clair, sombre en coupe. 
- un echantillon presqu'uniform~ment brun. 
- un ~chantillon avec une face claire, une 
face sombre et en coupe une zone 
passant progressivement au clair. 
brune 
Nous avons sch~matise sous forme de courbes le nombre 
de coups par seconde en fonction de la position de la sonde sur 
I 'echantillon (exemple des courbes obtenues sur un de ces 
echantillons, figure 6). 
trois 
11 semblerait que l'on rctrouve par la microsonde ce 
que l'on peut deviner a l'oeil nu, a savoir une plus 
quantite de carbone dans la zone sombre de l'echantillon. 
sur l'exemple represent~ dans la figure 6 , la derni~re 
est beaucoup moins eVidente. 
b/ Echantillons arch~ologiques 
grande 
Mais 
courbe 
Nous avons analyses trois echantillons particuliers : 
- un echantillon tr~s nOir, tr~s friable, 
avec impr~gnation de bitume. 
- un echantillon enti~rement recouvert de 
bitume sur une fac~ qui est noire. Cette 
couleur se retrouve sur une mOitie de la 
tranche, l'autre mOiti~ est brune, 
la seconde face de l'~chantillon. 
comme 
~
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- ue ~chantillon tr~s solide et compacte 
avec un d~pot de r~sine sur une face. Cet 
ech3.n-tillon es t brun avec des nua.nces 
plus ou mains foncees dan s la tranche. 
Nous avo ns analyses ces echantillons e n traverses x 
( visualisation de l'echan t illon et du spectre correspondantl 
parrall~le m ent au co mptage pOint par paint l e.::: zones de 
pies. 
Sur ces trois echantillons nou s n'avons rien pu 
conclure , les intensites des pi es etan t prat ique ment identiques 
.s 11 r tOl..lte l a ceramique . Nous n'avon3 pas 
r etrouv~ , comme lor s des premiers essai.::: , un r apport entre l a 
co l oration et 1 'I in ten sit e de '71 I , • l'emission X du carbone(figure 
o 
Face nOire (bltume) 
>t: 
~ 
~ . 
~ '. 
.. 'l' 
..... 
'\ 
./ 
l 
i. 
i 
t. 
". 
i. I' '\.-' ~ ................ um,t\o., ~ .n Ct\!oQ 
~.............. :. ... "u.f\'\ul"'\-'on cl, ~"3ts.. 
\ .. 
o 
N 
cps/s:ec. 
(':~:.:L .. ~;?~:.~ .. ?.:~_~~~._ .... :<. 
t .r.' que de .l a 
du c arbo n e dans un de ces 
6chantillons (comptag e 
point par point). Pour 
r .' "; ,· .. h.·, 1 r ." 
. t. -'::. '". L , ~':: ••• . 1. ~.:, 
No us n'avons pris aucune photo des traversees X car 
cela ne representait aucun interet. 
c/ Argile Liasique 
Des ~chantillons d' argi l e 1 iasique cUite en four 
ele ctrique i 800 °C ont. analyses par le;::; deux methodes 
precedentes (comptage pOint par pOint et traversee Xl mais sans 
resultat interessant. 
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Non.3 a1 0rs u ne analyse chim i'lllt3 
po~c~uelle , et nons avo n s trouv ~ dans cette argtle 
gra ncie variation en fonction de la posit ion d e 
l' ~cha~til ~ons , les 6 1~men ts suivants 
, -
• Cl. 
(:: 1.l i t t3 ) 
.3o nd. e 
S3.ns 
- Sodium . - t'!agne3ium. 
- Fe r. Alum i nium. 
Si 
- Si.licium. Soufre. 
- Chlore. - Pota.s.siur~. 
. - Titan e . .. Zinc . 
F& 
Ti 
chl o re du 
chlorhydrique, l' a luminium de l'aluminisation de 
L 8 ;-::. e 1 ~ !;l e n t:3 Co. C) r:1 i n a n t S S G n"'t A 1 , Si , l{ e t Fe , e 1 e men "t S 
.' . , d retrauve generalement an3 l es min~raux argileux . 
4 - Con c It.tS i on 
Des difficult~s exp~ rim e ntale3 cl' ana 1 'J~c so nt 
v it e appa rues dans l' usage de l a microsonde ~lect~onique pour la 
recherche du carbone dan.3 les c6ramiques , en raiz o n de la tre:: 
fine r~so lution de ce-::: apparei l et de 1 ' hete r oge neite du 
m~te riel analj3~ . 
En affet Si 1 'on peut Jistinguer quelques pies clans 
les densit~s des coups par seconde ou 10 1'5 de la 
C8'J.X-Ci :t:;euvent e lem.!3nt.,S dl.l pOint 
d 'analys e, ou mem '3 dl.L 1"' ,=. 1 ~ Cl +.., .... "-" ...... "-" .... , rill fait. de 
carbons (i1 emet des rayonne ments i grande longueur d ' onde 
sont facilement absorbables et paras it ~s par l es rayonnement s 
des elements vOisins) . 
De plus , aV .3C le carbone, I'analyse quantitati ',;e est 
impOSSibl e. 11 n'est donc pas certai n que l' a nalys e i l'aide de 
la mic rosonde electro nique sait bi e n a daptee i notre probl~me. 
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